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1. INTRODUCCIÓN 
En este proyecto se ha estudiado la influencia de los tratamientos térmicos en las 
propiedades de la transformación martensítica de una aleación con memoria de forma en base 
Ni-Fe-Ga. En concreto se ha analizado la evolución de la transformación martensítica durante 
tratamientos isotermos de envejecimiento post-templado con el fin de determinar la estabilidad 
térmica de la transformación y estimar las energías de activación de los procesos térmicamente 
activados. 
1.1 Aleaciones con memoria de forma 
Las aleaciones con memoria de forma (del inglés Shape Memory Alloys SMA) son 
aleaciones metálicas  que pueden modificar su forma macroscópica de forma reversible bajo 
variaciones  de campos externos como la temperatura, tensión mecánica o campo magnético. 
Debido al gran abanico de posibilidades que nos dan las propiedades de las aleaciones con 
memoria de forma, se han utilizado en labores de medicina y odontología y en el campo de la 
electrónica como sensores, controladores o actuadores. Las primeras investigaciones sobre los 
materiales con memoria de forma fueron realizados en 1932 por A.Ölander [1], en aleaciones 
binarias Au-Cd y Cu-Zn [2], abriendo la puerta a un gran número de estudios, teóricos y 
experimentales sobre los fundamentos de la transformación martensítica. En 1963 se descubrió 
el efecto de memoria de forma en el sistema binario Ti-Ni [3], sistema que demostró poseer 
excelentes propiedades, y a partir de entonces ha sido utilizado para desarrollar múltiples 
aplicaciones bajo el nombre comercial de Nitinol. A pesar de los numerosos estudios 
desarrollados en otros sistemas metálicos  hasta hoy en día no se ha encontrado una aleación que 
mejore dichas propiedades, siendo la del Nitinol la más comercializada. 
Las propiedades termomecánicas características de las aleaciones con memoria de forma, 
como la memoria de forma, superelasticidad y pseudoelasticidad, están ligadas a la presencia de 
la transformación martensítica [4,5]. Si las aleaciones que presentan transformación martensítica 
termoelástica son además ferromagnéticas se denominan aleaciones con memoria de forma 
ferromagnética (FSMA). La presencia de orden magnético amplía las propiedades y el campo de 
aplicaciones de las FSMA ya que la  aplicación de un campo magnético  puede dar lugar a una 
gran deformación macroscópica. La respuesta de las FSMA ante el campo magnético supone 
una gran ventaja respecto a las SMA no magnéticas con vistas a ser implementadas en 
actuadores a alta frecuencia de respuesta ya que técnicamente es más sencillo variar de forma 
rápida el campo magnético que la temperatura. Además, la posibilidad de inducir la 
transformación martensítica mediante campo magnético con la consiguiente absorción o cesión 
del calor latente de la transformación abre la posibilidad de utilizar las FSMA en sistema 
refrigeradores como sustituto del clásico ciclo expansión-condensación del freón. El principal 
inconveniente que presentan las aleaciones con memoria de forma ferromagnéticas son sus 
malas propiedades mecánicas. El sistema de aleaciones más estudiado y que mejor respuesta 
ante el campo magnético presenta, el Ni-Mn-Ga, es sin embargo excesivamente frágil cuando se 
somete a esfuerzos de tracción o compresión, lo cual pone límites a posibles usos en el mundo 
de la industria. Debe destacarse que dentro de los sistemas de aleaciones FSMA alternativos al 
Ni-Mn-Ga, el sistema Ni-Fe-Ga sobre el que está centrado el trabajo del presente proyecto es 
uno de los que presenta mejores propiedades mecánicas. Con el fin de optimizar las propiedades 
de las FSMA de Ni-Fe-Ga es importante caracterizar la influencia de los tratamientos térmicos 
sobre las características de la transformación así como la estabilidad de la misma.  
  
5 
 
1.2 Transformación martensítica 
En aleaciones con memoria de forma (Shape Memory Alloys) pueden  inducirse cambios de 
forma macroscópica debido a  variaciones de temperatura, tensiones mecánicas o campos 
magnéticos. Dichos cambios dan lugar a propiedades como la memoria de forma, 
superelasticidad y pseudoelasticidad, todas ellas ligadas a la presencia de la transformación 
martensítica.   
La transformación martensítica es una trasformación de fase sólido-sólido de primer orden, 
entre dos fases de diferente estructura cristalográfica, en la que no se da difusión atómica 
(displaciva) [3], que está acompañada de una deformación homogénea de  red, controlada por 
un mecanismo de cizalla. Al tratarse de una transformación displaciva no se produce rotura de 
enlaces atómicos, por lo que los desplazamientos atómicos son coordinados y tienen lugar en 
distancias menores a las interatómicas. La nueva fase mantiene el grado de homogeneidad 
composicional y el orden atómico de la fase inicial porque la posición relativa de los átomos no 
varía después de la transformación. Dicha  transformación es independiente del tiempo 
(atérmica) dependiendo de la velocidad de propagación del sonido del material [2]. También 
puede darse a muy bajas temperaturas ya que  no se produce ningún proceso de difusión [10-
15]. 
La transformación martensítica es una transformación de fase de primer orden y por tanto 
lleva asociada un cambio de entalpía, histéresis térmica, y la coexistencia de las fases de alta 
temperatura con la de baja temperatura en el intervalo de temperaturas en el que sucede la 
transformación [6]. Dicha transformación se produce entre una fase a alta temperatura 
(austenita) y una de baja temperatura (martensita). La austenita tiene mayor simetría 
cristalográfica que la martensita, por lo que cuando se  induce la transformación martensítica un 
dominio cristalográfico de austenita da lugar a varios dominios de martensita denominados 
variantes [7].  
 
1.2.1 Enfoque microscópico 
Desde el punto de vista cristalográfico, la transformación martensítica consiste en dos 
procesos; una deformación homogénea de la red cristalina y una cizalladura invariante de la 
nueva red. En la figura 1.1 se puede observar el proceso de deformación por cizalladura 
homogénea, por el cual partiendo de una estructura austenítica una vez finalizado el proceso se 
tiene una estructura totalmente martensítica. Esta deformación del material implica la aparición 
de energías elásticas y superficiales en el entorno de la zona transformada, que condicionan el 
proceso de transformación. 
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Figura 1.1: Representación de la evolución estructural desde la fase austenita(a) hasta la 
martensita (b), mediante el desplazamiento de diferentes capas de átomos (b) y (c) 
La nueva estructura martensítica tiene diferente forma y volumen que la inicial, por lo 
que es necesario el segundo proceso, una deformación de la nueva red mediante una cizalladura 
invariante, para acomodar la nueva estructura y minimizar las energías elásticas y superficiales 
producidas por las deformaciones. Este es un proceso de acomodación, sin cambio de estructura, 
que puede producirse por dos mecanismos distintos; deslizamiento o maclado. La diferencia 
entre ambos es que el deslizamiento es un proceso permanente y el maclado es un proceso que 
puede acomodar cambios de forma reversible. Para que la acomodación sea totalmente 
reversible el maclado es el proceso de acomodación principal [8,9]. 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1.2: Representación esquemática de los mecanismos de acomodación por deslizamiento 
y maclado. 
 
La fase de alta temperatura tiene una mayor simetría que la de baja, esto implica la 
aparición de placas de martensita con diferentes orientaciones respecto a la fase austenítica, 
denominadas dominios o variantes. Con el objetivo de minimizar la deformación macroscópica 
global y la energía de deformación, se produce una distribución autoacomodante de variantes en 
el cristal. Esta autoacomodación  se produce mediante el proceso representado en la figura 1.2. 
Las fronteras entre distintas variantes son, en realidad, límites de macla [5-7].  
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La frontera de maclado es un plano especular. De modo que se puede observar una 
imagen especular de la estructura atómica. Esto quiere decir que existen el mismo número y tipo 
de enlaces en ambas direcciones. Las fronteras de maclado tienen energía muy baja y se mueven 
con facilidad [8, 9, 16]. 
 Esto hace que si se aplica un esfuerzo mecánico las fronteras pueden deslizar en la 
dirección que acomode la tensión aplicada, siendo las variantes orientadas en la dirección de la 
tensión aplicada las que crecen en detrimento de las otras. La consecuencia de mover una 
frontera de maclado es convertir una orientación o variante en otra. Si la tensión aplicada desde 
el exterior fuese suficientemente grande se obtendría una única variante tal y como se observa 
en la figura 1.3. 
 
 
Figura 1.3: Representación del acomodo de las variantes del maclado en la dirección del 
esfuerzo aplicado desde el exterior. 
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1.2.2 Enfoque macroscópico 
 
Si la diferencia entre los parámetros de red de las fases de alta y baja temperatura es 
pequeña, y la deformación plástica provocada por la formación de las variantes al cambiar de 
fase es despreciable, se puede decir que se tiene una transformación reversible. Este tipo de 
transformación se define como transformación martensítica termoelástica, y es la que se 
produce en las aleaciones con memoria de forma. 
En este caso, la transformación directa es el paso de fase de alta temperatura (austenita) 
a la de baja temperatura (martensita) al descender la temperatura. La transformación inversa es 
el paso de la fase martensítica a la fase austenítica al aumentar la temperatura. En la 
transformación martensítica se produce un equilibrio termo-elástico, provocado por un esfuerzo 
o variación de temperatura , debido a la diferencia entre la energía libre que favorece la 
transformación y el aumento de energía elástica que frena la transformación(deformación y 
maclado). En la transformación inversa, la energía elástica almacenada en la transformación 
directa y la diferencia de energía libre de las dos fases favorecen la transformación. El balance 
de energías químicas y elásticas hace que la transformación martensítica no se produzca a 
temperatura constante. Así la transformación directa comienza a una temperatura Ms 
(Martensite start) y finaliza a una temperatura Mf (Martensite finish); cuando alcanza dicha 
temperatura la fase austenítica se ha transformado a fase martensítica. La transformación 
inversa comienza a una temperatura As (Austenite start), y finaliza a una temperatura Af 
(Austenite finish); cuando la fase martensítica se ha transformado totalmente en fase austenítica. 
Aparece una histéresis de transformación porque los estados de equilibrio y las 
transformaciones no son perfectos. En las transformaciones termoelásticas el valor de dicha 
histéresis puede variar dependiendo de la composición de cada material pero ronda 
normalmente de 20K a 40K. Las pérdidas hacen que los procesos no sean totalmente reversibles 
y son provocadas fundamentalmente por dos factores: la energía elástica relacionada con el 
cambio de forma que puede llegar a provocar deformación plástica y los términos friccionados 
que aparecen en el movimiento de las interfaces. 
Si la temperatura se mantiene constante no se produce transformación 
independientemente del tiempo transcurrido, es decir es una transformación atérmica. 
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Figura 1.4: Ciclo de calentamiento-enfriamiento en la transformación martensítica. Se observa 
los intervalos de transformación y la histéresis de la misma 
En la figura 1.4 se representa la fracción de volumen de fase transformada. Desde el punto de 
vista mecánico si la temperatura es mayor que Af, la fase es austenítica pero es posible inducir 
la martensita mediante la aplicación de tensión. La temperatura Md es la temperatura por 
encima de la cual la austenita no puede transformar en martensita mediante tensión, 
produciéndose la deformación plástica de la austenita antes que la inducción de la 
transformación. 
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1.3 Propiedades de las aleaciones con memoria de 
forma 
 Las aleaciones con memoria de forma poseen unas propiedades particulares que las 
diferencian de otros materiales, y entre ellas aparecen el efecto memoria de forma, 
superelasticidad y la deformación inducida por campo magnético. 
1.3.1 Efecto de memoria de forma 
 El procedimiento para el efecto de memoria de forma es el siguiente; En primer lugar se 
produce una transformación martensítica directa debido a la disminución de la temperatura 
llegando a un valor inferior a Mf. En esta transformación no existe variación de forma ya que en 
la transformación martensítica se produce  un proceso de acomodación. A continuación se 
aplica una tensión mecánica que produce una deformación en la estructura del material 
orientando las variantes en la dirección del esfuerzo aplicado. Una vez cesamos la tensión 
externa, el material mantiene una deformación residual, que se puede eliminar mediante la 
transformación inversa elevando la temperatura y alcanzando una temperatura superior a Af, y 
recuperando de esta manera la forma que poseía previamente en la fase austenítica, esto se 
puede observar en la figura 1.5. Este proceso de recuperación de la forma estructural de un 
material deformado mediante el aumento de temperatura se denomina efecto memoria de forma 
simple [6]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1.5: Representación gráfica del efecto memoria de forma. 
Es posible llegar a controlar el proceso de la transformación martensítica de tal forma 
que aparezca un centro de nucleación reversible entre la fase austenita y la fase martensita. Para 
ello se debe realizar un proceso de educación o entrenamiento. Dicho proceso  controla la 
nucleación de martensita, y puede realizarse de distintas maneras como por ejemplo  superando  
los límites de deformación reversible sea cual sea la fase, realizar tratamientos térmicos para 
formar precipitados, realizar varias veces ciclos de enfriamiento, deformación y calentamiento, 
y repetir ciclos de carga cuando el material se encuentra en fase austenítica se enfría hasta  la 
fase martensítica y se vuelve a calentar hasta fase austenítica. Este efecto se denomina efecto de 
memoria doble. 
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1.3.2 Superelasticidad   
 Efecto superelástico es la inducción de la transformación martensítica a temperaturas 
superiores a Ms mediante la aplicación de tensión mecánica [17]. Al retirar la tensión la 
aleación retransforma a austenita recuperando la forma inicial, como se observa en la figura 1.5. 
 Al aumentar la tensión, superando un valor determinado se produce la transformación 
martensítica, induciéndose las variantes que mejor acomodan la tensión aplicada, dando lugar a 
una deformación macroscópica. Si se retira el esfuerzo externo se produce la transformación 
inversa ya que la austenita es la fase más estable a esas temperaturas. La deformación que se 
puede recuperar totalmente en las aleaciones con memoria de forma ronda el 10%. En cambio, 
las de materiales convencionales no superan el 1%. El límite de los esfuerzos aplicados desde el 
exterior es el límite elástico, si se sobrepasa se obtiene deformación plástica haciendo imposible 
una transformación termoelástica reversible. 
   
 
 
Figura 1.6: Representación gráfica de diagramas Tensión-Deformación. En la primera, el efecto 
de memoria de forma simple, y en la segunda el efecto de superelasticidad. 
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1.3.3 Efecto memoria de forma magnética 
 Las aleaciones que presentan transformación martensítica termoelástica y además son 
ferromagnéticas pueden poseer ciertas características especiales debido al acoplamiento de sus 
propiedades estructurales y magnéticas. Una de las más interesantes desde el punto de vista 
aplicado, es la posibilidad de provocar una redistribución de variantes de martensita al aplicar 
un campo magnético en fase martensítica que resulte en una deformación macroscópica [18-20]. 
En 1996 se obtuvo por primera vez una deformación inducida por campo magnético, la aleación 
utilizada fue Ni-Mn-Ga. La deformación inducida por campo magnético tendrá lugar a 
temperaturas inferiores a Ms y a la temperatura de Curie (Tc). De hecho, también es posible 
inducir la transformación martensítica a través de un campo magnético a temperaturas mayores 
que Ms, si bien en ese caso son necesarios campos magnéticos mucho más grandes que los 
necesarios para el movimiento de variantes. 
 Siendo relativamente reciente el descubrimiento de la deformación inducida por campo 
magnético, se siguen buscando aleaciones con mejores propiedades que presenten 
transformación martensítica termoelástica y que sean ferromagnéticas. Las aleaciones 
ferromagnéticas más estudiadas y que mejores resultados han dado hasta el momento son los 
sistemas ternarios compuestos por Ni-Mn-Ga y por Ni-Mn-In. El gran inconveniente de estas 
aleaciones es su gran fragilidad, por ello en este proyecto se ha buscado una aleación, Ni-Fe-Ga, 
que posea las mismas propiedades magnéticas que la aleación Ni-Mn-Ga pero que mejore 
sustancialmente sus propiedades mecánicas. 
 
Figura 1.7: Representación gráfica de la reorientación de las variantes de martensita causadas 
por la aplicación de un campo magnético. 
 Al aplicar un campo magnético los momentos magnéticos tenderán a orientarse con el 
mismo. Si el momento magnético está muy ligado a ciertas orientaciones cristalográficas (alta 
anisotropía magnetocristalina) y la movilidad de las interfases de martensita es alta, se puede 
llegar a producir el crecimiento de aquellas variantes cuyo momento magnético esté en la 
dirección del campo magnético, dando lugar a una gran deformación macroscópica (alrededor 
del 10%, mucho mayor que en los materiales magnetostrictivos típicos). 
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1.4 Aleación Ni-Fe-Ga 
 En este proyecto se estudia el efecto de los tratamientos térmicos isotermos en la 
transformación martensítica de una aleación ferromagnética con memoria de forma en base    
Ni-Fe-Ga.  
Las aleaciones de Ni-Fe-Ga  son aleaciones ferromagnéticas, en las cuales el momento 
magnético en la fase martensítica es mayor que en la fase austenítica. Opuesto a lo que ocurre 
en aleaciones metamagnéticas (Ni-Mn-X  siendo X: In, Sn, Sb) donde el momento magnético en 
la fase martensítica es menor que el momento en la fase austenítica. Si aplicamos un campo 
magnético desde el exterior se puede aumentar la temperatura de la transformación martensítica, 
al mismo tiempo se puede producir un efecto magnetocalórico gigante con el cual aumenta la 
temperatura de la aleación al aplicar un campo magnético, esto lo hace potencialmente 
interesante para el desarrollo de sensores o actuadores magnéticos. 
 
Figura 1.8: Representación gráfica  del paso de una fase austenítica ferromagnética a 
una fase martensítica paramagnética. 
 Los primeros estudios en las aleaciones con memoria de forma ferromagnéticas 
(FSMA) se realizaron con aleaciones en base Fe, buscando la inducción de la transformación 
mediante campo magnético. Los sistemas Fe-Pd y Fe-Pt fueron los que  mejores resultados 
dieron dentro de las aleaciones en base Fe, pero dichas aleaciones tienen una temperatura de 
transformación tan baja (alrededor de 220K en Fe-Pd y 80K en Fe-Pt), que imposibilita una 
aplicación correcta y fácil al mundo industrial [21-22]. 
 
La aleación Ni-Fe-Ga pertenece al conjunto de aleaciones denominadas “aleaciones 
Heusler”. En 1903 F. Heusler demostró que era posible hacer aleaciones ferromagnéticas de 
componentes no ferromagnéticos, bronce de cobre-manganeso y elementos tales como aluminio 
y estaño. Investigaciones adicionales mostraron que las propiedades magnéticas de estas 
aleaciones están relacionadas con su composición química, la estructura y el ordenamiento de 
los átomos [23]. Las aleaciones Heusler se pueden definir como compuestos ternarios 
intermetálicos con una composición estequiométrica . Estas aleaciones pueden presentar 
carácter ferromagnético aunque ninguno de sus elementos sea ferromagnético en solitario. En 
1960 se descubrió que el Ni2MnGa pertenecía a las aleaciones de Heusler y además presentaba 
transformación martensítica por lo que se profundizó en su estudio. Este sistema es el único que 
se usa actualmente en aplicaciones basadas en las propiedades magnéticas, si bien presentan el 
gran inconveniente de una elevada fragilidad. Esto hizo que se buscasen alternativas, como es el 
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caso de la aleación presentada en este proyecto, Ni-Fe-Ga, tratando de buscar unas aleaciones 
con mejores propiedades mecánicas [24-27].  
La mayoría de las aleaciones Heusler cristalizan en una estructura desordenada tipo A2 
(cualquier elemento puede colocarse en cualquier posición del cubo, representado en la figura 
1.9) y seguidamente sufre dos procesos de ordenamiento consecutivos, A2→B2 y B2→L21, 
hasta alcanzar la estructura Heusler. En cambio los compuestos  de la aleación estudiada en este 
proyecto Ni-Fe-Ga solidifican directamente en la estructura B2. Esto se debe a que su 
temperatura de ordenamiento A2→B2 es superior a su temperatura de fusión. Si se sigue 
enfriando esta estructura cristalina transforma a una estructura tipo Heusler con orden atómico a 
segundos vecinos (L21) a una temperatura aproximada entre 1000ºK y 1100ºK [28-31]. 
 
Figura 1.9: Representación gráfica de la estructura Heusler (L21) en la imagen de la derecha, y 
de la estructura B2 en la de la izquierda. 
 
En la aleación estequiométrica Ni2FeGa el ordenamiento atómico es perfecto a 
segundos vecinos (L21), pero si se separa de dicha composición estequiométrica disminuye el 
orden químico produciendo un desorden atómico que puede afectar a las propiedades 
estructurales y magnéticas de las aleaciones. La temperatura de la transformación martensítica y 
la temperatura de Curie están muy ligadas al orden atómico. Si se somete al material a 
tratamientos de temple se observa que el grado de orden atómico L21  desciende cuanto mayor 
sea la temperatura de temple. Mediante tratamientos de envejecimiento a baja temperatura se 
puede recuperar el orden atómico. La temperatura de la transformación martensítica disminuye 
conforme se envejece nuestro material sometido a temple debido al incremento de grado de 
orden a segundos vecinos.  
Sin embargo, no se han estudiado nunca las cinéticas de ordenamiento atómico al 
someter al material a un tratamiento de envejecimiento. Este será uno de los objetivos de este 
proyecto. 
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1.4.1 Fase γ 
 En las aleaciones NiFeGa suele aparecer (dependiendo de la composición) una fase 
precipitada rica en Fe que se denomina fase γ. La fase γ no contribuye directamente a 
fenómenos relacionados con propiedades de memoria de forma, pero si contribuye a mejorar la 
resistencia mecánica, concretamente la cohesión entre granos de las aleaciones policristalinas. 
La composición química de  esta fase es diferente a la matriz, por lo tanto requiere un proceso 
de difusión como es normal en todo proceso de precipitación. Respecto de la composición de la 
austenita, la fase se enriquece de Fe (aproximadamente al 30%) en detrimento de Ga (en torno a 
17%) mientras que el contenido de Ni es aproximadamente constante. 
 
La fase γ se presenta a elevada temperatura una estructura desordena de tipo A1 (ordenamiento 
a primeros vecinos). A una temperatura de unos 900 K esta fase sufre una transformación   
orden-desorden que da lugar a la fase ordenada L21 (ordenamiento segundos vecinos). El 
parámetro de red de esta estructura cúbica es a(γ)=0,361 nm.   
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1.5 Objetivos 
  En este proyecto se van a estudiar las propiedades de una aleación Ni-Fe-Ga. Para ello, 
en primer lugar se realizará caracterización de muestras ya elaboradas y el análisis de sus 
propiedades. 
 Una vez caracterizadas, se procederá al estudio de la relación entre las características de 
la transformación martensítica y la historia térmica de la aleación, objetivo principal del 
proyecto. 
 Los objetivos del presente proyecto son los siguientes: 
• Caracterización: 
 Caracterización microestructural de la aleación. Estudio de la 
dependencia de la composición y la presencia de los precipitados con 
los tratamientos térmicos. 
 
• Estudio de la influencia de tratamientos térmicos de temple 
y envejecimiento isotermo: 
 Determinación de la presencia de procesos térmicamente activados. 
 Determinación del rango de temperaturas de estabilidad de la aleación. 
 
• Análisis de las cinéticas de ordenamiento: 
 Método de Avrami para el estudio de cinéticas isotermas y 
determinación de las energías de activación. 
 Método de Kissinger para el estudio de cinéticas de calentamiento y 
determinación de las energías de activación. 
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2.  TÉCNICAS EXPERIMENTALES 
 Este proyecto comienza con muestras ya elaboradas de Ni-Fe-Ga por lo cual se 
comienza con la caracterización de dichas muestras para el posterior análisis de sus propiedades. 
 
 
2.1 Preparación de muestras 
 Antes de proceder a la caracterización de nuestra muestra se debe hacer unos pasos 
previos, entre ellos se encuentra el adquirir una pequeña muestra de nuestra pieza para realizar 
el estudio. Para ello se utilizan 2 sierras de las cuales se conseguirán dos rebanadas de nuestro 
material, una que será analizada  detenidamente en el microscopio óptico y otra en la cual se 
realizará un corte de una forma más rudimentaria con un alicate con el fin de conseguir una 
muestra de unos  80 miligramos aproximadamente. 
 A continuación se explica detenidamente los elementos utilizados en la preparación de 
las muestras. 
2.1.1 Elementos cortantes  
 Sierra: En este proyecto se disponen de  2 sierras, una Buehler Isomet Low 
Speed Saw y una Buehler Isomet 1000 Preccision Saw, la primera alcanza una 
menor velocidad que la segunda pero nos permite realizar un corte más preciso 
desperdiciando el menor material posible.  En el caso particular de este 
proyecto sólo se ha utilizado la Buehler Isomete Low Speed Saw,  se comienza 
el corte con una pequeña hendidura que guie la trayectoria del corte a realizar, 
después se añaden pequeñas pesas que hacen que prosiga el corte hasta su 
finalización. En este proceso la sierra es refrigerada con agua situada en un 
pozo en la parte inferior de la máquina. 
 
Figura 2.1: Fotografía de sierras Buehler Isomet Low Speed Saw (izquierda) y 
una Buehler Isomet 1000 Preccision Saw (derecha) 
 
 Utensilio contante: No es posible conseguir cortes que produzcan piezas de 
alrededor de 80 mg. Por ello tras realizar el corte en la sierra, se procede a 
realizar un segundo corte  de una manera manual a través de un alicate. 
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2.1.2 Microbalanza de precisión 
 Para calcular la masa que tiene nuestra pieza se hace uso de  una balanza de precisión en 
el caso de este proyecto ha sido la Microbalanza Mettler Toledo la cual tiene la capacidad de 
medir con una precisión de micras de gramo. 
 
Figura 2.2: Fotografía de la Microbalanza Mettler Toledo. 
 
2.1.3 Pulido 
 Para el análisis de la muestra en el microscopio óptico la pieza debe estar totalmente lisa 
sin rayas que dificulten la observación de granos, de precipitados, de la formación de 
martensita… 
 Para el pulido de las piezas colocamos la cara más plana de la pieza sobre la lija y 
aplicando agua se realiza un movimiento uniforme y circular para ir disminuyendo la rayas que 
aparezcan en dicha cara, se comienza por una lija de 400, y se finaliza el pulido basto con una 
lija de 2500, pasando por lijas intermedias como son las de 800,1200. Posteriormente se procede 
a realizar un pulido más fino y para ello se utilizan paños de diamante. Se comienza  un 
procedimiento similar al anterior, el primer paño a utilizar será el de  6 µm, seguido del de         
3 µm, 1 µm, 0,25 µm y 0,25 µm, se tendrá cuidado de limpiar correctamente la pieza al pasar de 
un paño a otro para no contaminar dichos paños, una vez que se ha finalizado el pulido en la 
cara pulida nos debemos ver reflejados igual que si fuese un espejo. 
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Figura 2.3: Imagen de las lijas y paños utilizadas en el pulido de la pieza. 
2.1.4 Encapsulamiento 
 Se encapsulan las muestras  para que las muestras queden en el interior de un cilindro 
transparente para el microanálisis de barrio. 
 Para ello se utiliza un recipiente cilíndrico abierto por un lado. Primero se aplica 
antiadherente con el objetivo de sacar la cápsula con facilidad del recipiente, luego se mezcla 
resina con endurecedor a una proporción de 5 partes de resina por 1 de endurecedor, y se deja 
reposar durante 24 horas una vez transcurrido ese tiempo se extrae la cápsula obteniendo un 
resultado como se observa en la siguiente imagen. 
 
Figura 2.4: Fotografía de la muestra encapsulada a la derecha y de los elementos necesarios 
para ello a la izquierda. 
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2.1.5 Horno vertical de vacío 
 El tratamiento de temple al que es sometida la pieza en el caso de este proyecto es a 
500ºC, se realiza en un horno vertical. Dicho horno está formado por  un tubo de cuarzo  
colocado en posición vertical. El horno posee en su interior un arrollamiento que recibe 
corriente eléctrica, se calienta, se coloca nuestra muestra enrollada en un alambre de hilo 
Kanthal, el cual soporta trabajar a altas temperaturas, y se introduce nuestra muestra por  la 
cavidad situada en la parte superior del tubo de cuarzo hasta que llegue a la altura precisa donde 
se encuentra el enrollado del horno que es el que proporcionará calor. Se sujeta el alambre al 
horno a través de un pasador el cual se retirará cuando se haya terminado el temple. Una vez 
dentro la muestra se busca el vacío cerrando herméticamente la parte superior e inferior del 
horno. Para conseguir el vacío se abre una válvula conectada a una bomba de vacío y se activa 
dicha bomba. Cuando la presión ha alcanzado 0,03 bares se introduce Argón hasta 2,1x10 mbar,  
se vuelve a activar la bomba de vacío y se repite dicha operación hasta en tres ocasiones. 
Finalizado esto se cierra la válvula y se enciende el horno. Se aumenta la temperatura con 
cuidado ya que sufre una gran inercia térmica, controlaremos la temperatura con un termopar 
situado en el interior del horno el cual nos dará una medición más fiable que la del termómetro 
incorporado en el propio horno. Una vez estabilizada la temperatura en 500ºC se mantiene 
durante media hora y cuando haya transcurrido ese tiempo se realiza el temple en agua a 0ºC, 
así se consigue el temple.  
 
Figura 2.4: Fotografía del horno vertical. 
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2.1.6 Equipo de microsoldadura Serratron 1A  
El equipo de microsoldadura Serratron 1A es un control de soldadura por resistencia 
que permite regular la energía depositada en un punto de soldadura mediante el adecuado 
control del Grupo  Potencia (tiempo y fase). Las funciones auxiliares necesarias para el proceso 
de soldar, cierre y apertura de electrodos, son también controlables, sus aplicaciones suelen ser 
soldadura a puntos, soldadura a protuberancias y soldadura a rodillos. En la realización de este 
proyecto se ha utilizado para colocar una microsoldadura que una muestra de la pieza con dos 
cables de cobre que conectaremos a un multímetro.  
 
Figura 2.5: Fotografía del equipo de microsoldadura Serratron 1A. 
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2.2 Caracterización microestructural 
2.2.1 Microscopio óptico  
 En la realización de este proyecto se ha utilizado un  microscopio óptico de luz 
polarizada (OYMPUSbx51x) e interferometría Nomarski con pletina calentamiento-
enfriamiento (Linkam THMS600). 
 En dicho microscopio se dispone de cuatro objetivos 50, 100, 200 y 500 aumentos. Se 
puede observar la microestructura del material a través de los visores del propio microscopio o 
por un monitor que recibe la señal a través de una cámara situada en el microscopio.  
 Se pueden variar las propiedades del material a través de la pletina de calentamiento-
enfriamiento, se introduce nuestra muestra en el interior de la pletina que dispone un 
arrollamiento que recibe una corriente eléctrica que produce calor (efecto Joule) y que calentará 
la pieza, para enfriarla se utiliza nitrógeno líquido depositado en un vaso Dewar que se conecta 
con la pletina para que esta descienda su temperatura. Nos permite alcanzar temperaturas de       
-170ºC. 
 Todo el conjunto que forma el microscopio óptico está monitorizado con un programa 
de ordenador Linksys 32 es el que permite definir la rampa de calentamiento o enfriamiento, 
también permite realizar fotografías y vídeos realizando un visionado secuencial de las 
fotografías. 
 
 
Figura 2.6: Fotografía del microscopio óptico, la pletina de calentamiento-enfriamiento, vaso 
Dewar y equipo que calienta y enfría la pletina. 
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2.2.2 Microscopio electrónico de barrido 
 Para la búsqueda de precipitados o de la composición de nuestro material se recurre un 
microanálisis composicional realizado en el laboratorio SAI (Servicio de Apoyo a la 
Investigación), situado en el edificio del Sario. El microscopio utilizado es el JSM-5610LV, este 
microscopio proporciona unas imágenes de muy alta resolución y la composición porcentual del 
material. Las muestras se llevan a analizar en una cápsula.  
 La base del funcionamiento es la incidencia de un haz de electrones acelerados sobre la 
muestra que barre la superficie que se quiere conocer detalladamente. Un detector capta la 
cantidad de electrones emitidos por la muestra y forma imágenes con las variaciones de 
contraste. Cuando el haz incide sobre la muestra la interacción del haz de electrones se produce 
dentro de un volumen esférico ya que no solo reacciona con la superficie de la muestra, recoge 
la señal de interacciones con los electrones. Electrones retrodifundidos son los del haz que se 
dispersan elásticamente. Electrones secundarios que son electrones del material extraído por el 
haz incidente, también se produce una desexcitación atómica la emisión de rayos X. Los 
electrones secundarios son sensibles al contraste topográfico y los electrones retrodifundidos 
son sensibles al contraste composicional. 
 
Figura 2.7: Fotografía del microscopio electrónico de barrido. 
2.2.3 Calorímetro Diferencial de Barrido (DSC) 
 Se ha realizado el análisis térmico en un calorímetro diferencial de barrido (DSC) en 
nuestro caso es un TAQ 100. En función del trabajo que queramos realizar disponemos de 3 
cabezales, depende de cual se elija conseguiremos alcanzar unas temperaturas u otras. El 
cabezal que se ha utilizado en este proyecto concretamente es el RCS que puede ir desde los      
-80ºC hasta los 400ºC, los otros dos que no se han utilizado en este proyecto son el cabezal 
FACS que puede ir desde los 20ºC hasta los 700ºC y el cabezal LNCS que alcanza desde los          
-198ºC hasta los 400ºC. 
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 El DSC está conectado a un ordenador que es donde se analizan los datos, el programa 
informático con el cual se realizarán  es el Q Series donde se introduce los datos del proceso y 
de la muestra, por ejemplo tipo de proceso, velocidad, peso muestra… y el Universal Analysis 
que muestra las gráficas representativas del proceso transcurrido que nos proporcionan los datos 
más importantes de la transformación martensítica. 
 El DSC dispone de dos termopares en el interior, sobre uno de los termopares se coloca 
un portamuestras con nuestra muestra de aproximadamente unos 80 mg y en el otro termopar se 
coloca un portamuestras vacío, es muy importante que la masa de dichos portamuestras sea 
exactamente la misma para obtener unos resultados fiables. Una vez colocados se cierra la 
cápsula que cubrirá la muestra, se controla la apertura y cierre de la cápsula mediante una 
pantalla táctil instalada en el propio DSC y se abre la válvula que introducirá el Nitrógeno para 
conseguir alcanzar las temperaturas más bajas del proceso. El Nitrógeno que se introduce tiene 
una presión de 0,8 bares regulada por una válvula de apertura. 
En el ordenador con el programa Q Series se introducen los datos necesarios para iniciar el 
proceso: la masa, autor, el proceso completo  y detallado que sufrirá la pieza incluyendo flujo de 
nitrógeno, velocidad y temperaturas límite. La gráfica del proceso aparece en la pantalla al 
instante a través del programa Universal Analysis.   
 
  Figura 2.8: Fotografía del calorímetro TAQ100. 
 Una vez comience el proceso el DSC hará una comparación a través de los termopares 
de  los portamuestras y dibuja en la pantalla la representación gráfica de la diferencia de 
potencial que se utiliza entre los termopares, la diferencia de temperatura se mantendrá 
constante. En las partes del proceso que no aparezca ningún tipo de transformación la diferencia 
de potencial será nula y se representará en la gráfica con una recta horizontal. Si aparece en el 
proceso una transformación, la potencia que se aplica en el portamuestras vacío y el que 
contiene nuestra muestra ya no será igual a cero, sino que habrá que aplicar mayor potencia al 
portamuestras que contenga la muestra para mantener constante la diferencia de temperatura, 
este aporte de potencia es debido a la suma de dos factores: uno es la  potencia  aplicada para 
mantener la diferencia de temperatura y la potencia aplicada para realizar la transformación en 
el material. Las transformaciones que sufra nuestro material quedarán representadas en el 
gráfico con un pico en el cual se puede medir temperatura de inicio y fin de la transformación, 
temperatura del pico y variación de entalpía de la transformación.  El DSC nos permite detectar 
los cambios de tipo magnético, las transiciones paramagnéticas a ferromagnéticas o en sentido 
inverso quedará reflejada en la gráfica ya que la línea recta horizontal se ve perturbada, esto 
permite localizar la temperatura de Curie 
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2.3 Tratamientos térmicos 
 En este proyecto se han realizado dos tratamientos térmicos: 
2.3.1 Temple 
 Se introduce la muestra en el horno vertical durante 30 minutos a 500ºC y se enfría 
instantáneamente a 0ºC para que la muestra conserve la estructura que tiene la pieza a 500ºC. El 
proceso que se desarrolla es el explicado en el horno vertical en el apartado 2.1.5. 
 2.3.2 Tratamientos isotermos 
 Este tratamiento térmico es la base de este proyecto, ya que consiste en descubrir cómo 
afecta a las propiedades del material cuando se somete a tratamientos isotermos. El tratamiento 
isotermo consiste en variar las propiedades de la muestra sometiendo la pieza a una temperatura 
constante, y variando el tiempo al que está sometido. 
 En nuestro caso este tratamiento se conseguido introduciendo la pieza en un horno de 
sales  a temperaturas de 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC respectivamente en cada tratamiento.  
Horno de sales: Es un dispositivo que tiene un pozo que contiene unas sales, las cuales 
mantienen una temperatura constante sin apenas inercia térmica, para contralar la temperatura el 
crisol tiene unas resistencias eléctricas que regulamos por un regulador exterior con termopar y 
otro termopar situado en el interior en contacto con las sales que determinan la temperatura 
exacta en el interior. El horno utilizado en este proyecto es un horno hecho por encargo para el 
departamento de Física de la Upna que utiliza sales de tipo Thermisol RV275 sin cianuro, que 
tienen un funcionamiento correcto en un rango de temperatura de 150ºC a 500ºC.  
 
Figura 2.9: Fotografía del horno de sales. 
 El tratamiento consiste en colocar la temperatura deseada en el regulador exterior con 
termopar. Este acciona las resistencias aplicando corriente periódicamente, el tiempo que se 
aplica la corriente viene limitado por el termopar situado en contacto con las sales, el horno 
tardará días en alcanzar la temperatura deseada si partimos de temperatura ambiente, pero 
cuando llega a la temperatura buscada es muy estable. Tiene una inercia térmica muy alta, y la 
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transferencia de calor a la muestra es excelente. Una vez se ha estabilizado la temperatura en la 
deseada introducimos la muestra en su interior, y controlamos el tiempo al que se somete a la 
pieza al tratamiento térmico mediante un cronómetro. La pieza se coloca en un portamuestras 
realizado con hilo Kanthal de manera artesanal y se introduce el conjunto al horno, cuando ha 
transcurrido el tiempo deseado se extrae del horno de sales y se introduce en un deposito con 
agua a temperatura ambiente. 
 En el estudio de la resistividad del material la muestra se suelda a dos cables de cobre 
con el equipo de microsoldadura Serratron 1A que se conecta al multímetro de tipo Kithley 
2010, se introduce la muestra y se cierra el horno de sales y se comienzan a tomar medidas. 
 
Figura 2.10: Fotografía multímetro de tipo Kithley. 
 Este experimento no nos ha proporcionado unos resultados fiables, debido a varios 
aspectos. El primero es que la aleación estudiada en este proyecto varía la temperatura de su 
transformación martensítica en muy poco tiempo para un tratamiento isotermo de 250ºC como 
ha sido este caso. Esto provoca que los resultados obtenidos se desconoce si son debido al 
cambio en la estructura del material o a inercia del propio aparato, otro aspecto de la no 
fiabilidad de los resultados es que al mínimo movimiento que se sometan a los cables de cobre 
la medida que da el multímetro varía sustancialmente, también influye que las propias sales son 
conductoras y las pérdidas eléctricas sufridas en el propio cable también perturban el resultado 
final. 
Las sales utilizadas tienen un carácter tóxico y corrosivo por ello se han de utilizar unas 
medidas de seguridad como son el empleo de guantes, máscara protectora y bata, con ello se 
evita que las sales incidan en nuestra piel. 
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3. CARACTERIZACIÓN 
 En este proyecto la caracterización microestructural de dos maneras diferentes, una 
mediante el microscopio de barrido y otro mediante el microscopio óptico. 
3.1 Análisis microscopio electrónico de barrido 
 Se mandan cuatro muestras encapsuladas al  S.A.I.  (Servicio de Apoyo a la 
Investigación), situado en el edificio del Sario, para realizar un análisis microscópico en el 
microscopio electrónico de barrido, las muestras han sido sometidas a diferentes tratamientos.  
   3.1.1 Análisis microestructural 
 Se ha realizado para las cuatro muestras un análisis microestructural obteniendo los 
siguientes resultados: 
AsCast % en masa % atómico Masa atómica(g/ mol) 
Ni 17,54 19,19 58,71 
Fe 52,09 54,2 55,847 
Ga 30,37 26,61 69,72 
 
AQ 500ºC % en masa % atómico Masa atómica(g/ mol) 
Ni 16,87 18,5 58,71 
Fe 51,51 53,73 55,847 
Ga 31,63 27,78 69,72 
 
AQ 500ºC 
Envejecida 12h. 
a 250ºC 
% en masa % atómico Masa atómica(g/ mol) 
Ni 17,36 18,98 58,71 
Fe 52,4 54,2 55,847 
Ga 30,24 26,5 69,72 
 
 
 
 
 
 
 
Tabla 3.1: Tabla que muestra el porcentaje en masa, porcentaje atómico y la masa atómica de 
muestras, AsCast, AQ 500ºC, AQ 500ºC envejecida 12h. y AQ 900ºC. 
 
 Al observar los resultados del análisis microestructural realizado a una misma pieza 
sometida a diferentes tratamientos térmicos, se puede concluir que se trata de una muestra 
homogénea ya que las diferencias entre las diferentes medidas para la misma muestra no 
superan el 1%. 
AQ 900ºC % en masa % atómico Masa atómica(g/ mol) 
Ni 17,24 18,86 58,71 
Fe 52,35 54,48 55,847 
Ga 30,41 26,65 69,72 
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 3.1.2 Muestra AsCast 
Seleccionamos una muestra sin someterla a ningún tratamiento y se analiza. En esta 
micrografía (figura 3.1) observamos una superficie lisa, no se encuentran precipitados ni poros 
en esta imagen. El tamaño de grano no es apreciable, no se ven las variantes de martensita por lo 
que se supone que a temperatura ambiente la pieza se encuentra en la fase austenítica. El 
microscopio electrónico de barrido trabaja a temperatura ambiente. 
 
Figura 3.1: Micrografía Ni-Fe-Ga  AsCast a 35 aumentos. 
En la figura 3.2 se observa la misma muestra pero a 100 aumentos no se hallan precipitaciones y 
se pueden ver pequeños poros. Se puede observar, aunque no nítidamente, el tamaño de grano. 
Como se veía en la imagen anterior se observa una única fase. 
 
Figura 3.2: Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a 100 aumentos. 
3.1.3 Muestra Templada a 500ºC 
 Se somete a la muestra a un tratamiento de temple explicado en el apartado 2.3.1, se 
observan pequeñas grietas, se pueden ver algunas variantes de martensita, el número de poros 
no es destacable y el tamaño de grano no es posible apreciarlo. 
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Figura 3.3: Micrografía Ni-Fe-Ga  AQ 500ºC a 65 aumentos. 
 En la siguiente imagen (figura 3.4) se ven pequeños poros, alguna grieta en el interior 
de un tamaño considerable, y se observan variantes de martensita. A lo largo de la superficie no 
es posible alcanzar a ver el tamaño de grano. 
 
Figura 3.4: Micrografía Ni-Fe-Ga  AQ 500ºC a 120 aumentos. 
 
3.1.4 Muestra templada a 500ºC y envejecida 12 horas 
 Se templa la muestra a 500ºC y a continuación sometemos a la pieza a un tratamiento 
isotérmico a 250ºC en el horno de sales (procedimiento explicado en el apartado 2.3.2) durante 
12 horas. 
 En la imagen 3.5 se observa como la muestra sufre un deterioro sometido a las sales, 
ya que por ejemplo el número de poros es notablemente superior al que se puede ver en la 
imagen 3.3 que se trata del mismo temple pero sin sufrir envejecimiento. No se logra apreciar el 
tamaño de grano ni grandes grietas ni variantes de martensita, por lo que se supone que continúa 
en fase austenítica. 
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Figura 3.5: Micrografía Ni-Fe-Ga  AQ 500ºC sometido a tratamiento isotermo a 250ºC durante 
12 horas a  120 aumentos 
En la siguiente micrografía (figura 3.6) se puede observar que al someter a la muestra al 
envejecimiento se han producido una gran cantidad de grietas así como ha aumentado el número 
de poros que contiene la superficie, en esta imagen no se logra apreciar el tamaño de grano, y se 
observa una única fase. 
 
Figura 3.6: Micrografía Ni-Fe-Ga  AQ 500ºC sometido a tratamiento isotermo a 250ºC durante 
12 horas a  370 aumentos. 
3.1.4 Muestra templada a 900ºC 
 Nuestra muestra es sometida a un tratamiento de temple a 900ºC y posteriormente se 
procede a su análisis, la siguiente imagen (figura 3.7) nos muestra una superficie lisa, con una 
sola fase sin apenas poros ni grietas pero sí que se pueden ver un gran número de líneas  que no 
llegan a ser grietas, el tamaño del grano no es apreciable en esta imagen. 
 
Figura 3.7: Micrografía Ni-Fe-Ga  AQ 900ºC a  70 aumentos. 
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3.2 Análisis microscopio óptico 
En este proyecto para completar la caracterización realizamos un análisis microscópico  de 
la muestra sin someterla a ningún tratamiento en el microscopio óptico, en ella se obtiene 
imágenes AsCast y se desciende la temperatura contemplando la formación de variantes de 
martensita, para hacer que desaparezcan se calienta hasta recuperar la temperatura inicial. 
Las primeras imágenes obtenidas corresponden a la muestra a temperatura ambiente y no se 
observan variantes de martensita se puede concluir que a temperatura ambiente la muestra  se 
encuentra totalmente en fase austenítica. 
 
Figura 3.8: Micrografía tomada 100 aumentos a 25ºC. 
 El proceso que se procede para observar la transformación martensítica en el 
microscopio óptico se trata de un ciclo que comienza a 25ºC, el procedimiento será el explicado 
en el apartado 2.2.1, se desciende la temperatura lentamente y se observa la formación de 
variantes de martensita hasta que se completa la transformación que toda nuestra muestra se 
encontrará en fase martensítica, el límite que alcanzamos es de -50ºC pero sólo se observa 
correctamente la transformación hasta los -35ºC donde se comienzan a formar placas de hielo en 
la pletina que producen puntos negros en la imagen similar al que aparecen cuando la superficie 
contiene poros. 
 Una vez alcanzados los -50ºC se invierte el flujo y se comienza a calentar la pletina por 
lo que nuestra muestra aumenta su temperatura haciendo desaparecer poco a poco las variantes 
de martensita, una vez se alcance otra vez la temperatura inicial se ve que se han eliminado 
todas las variantes previamente originadas, a continuación unas cuantas imágenes que ilustran el 
proceso. 
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IMÁGENES DESCENSO DE TEMPERATURA 
 
 
Figura 3.9: Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a 25ºC. 
 
 
Figura 3.10:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a -0,7ºC 
 
 
Figura 3.11:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a -1,6ºC 
. 
 
Figura 3.13: Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a -3,6ºC. 
 
Figura 3.12:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a -2,5ºC 
 
 
Figura 3.14:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast  -21,7ºC 
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 En las imágenes anteriores se puede apreciar  la evolución que sufre el material 
al enfriar la muestra, desde la primera micrografía figura 3.9 que tenemos toda la muestra en 
fase austenítica a una temperatura de 25ºC, hasta la figura 3.14 donde la transformación 
martensitica ha sido completa y toda nuestra muestra se encuentra en fase martensítica. En la 
figura 3.10 es donde empiezan a aparecer las primeras variantes de martensita como se puede 
observar en la mitad inferior de dicha micrografía, de una manera aproximada podríamos decir 
que según estas imágenes la temperatura de Martensite start será de  -0,7 ºC, conforme se 
continua descendiendo la temperatura se alcanzan temperaturas más bajas y cada vez aparecen 
más variantes figuras (3.10,3.11,3.12,3.13,3.14). Se aprecia en la superficie de la muestra que 
las variantes tienen distinta orientación. La transformación transcurre en unos pocos grados de 
temperatura como se observa entre la figura 3.10 y la 3.13 hay una diferencia termica de sólo 
2,9ºC. Entre la figura 3.13 y la 3.14 se puede contemplar que no hay apenas diferencia  a pesar 
de que entre ambos hay un salto térmico de 18,1 ºC. Se puede decir que la Martensite finish está 
alrededor de -3,6ºC ya que a partir de esa imagen ya no aparecen más variantes de martensita 
porque la transformación martensitica ha sido completada. A continuación se invertierte el 
proceso y se comienza a calentar.  
 
 En las siguientes imágenes observamos  la evolución que sufre el material al 
calentar la muestra, desde la primera micrografía figura 3.15 que tenemos toda la muestra en 
fase martensítica a una temperatura de -15,7ºC, hasta la figura 3.20 donde la transformación 
martensitica inversa ha sido completa y toda nuestra muestra se encuentra en fase austenítica. 
En la figura 3.16 es donde empiezan a desaparecer las variantes de martensita, de una manera 
aproximada podríamos decir que según estas imágenes la temperatura de Austenite start será de 
3,3ºC, conforme se continua aumentando la temperatura se alcanzan temperaturas más altas y 
cada vez desaparecen más variantes figuras (3.16,3.17,3.18,3.19). Entre la figura 3.19 y la 3.20 
se puede contemplar que no hay apenas diferencia  a pesar de que entre ambos hay un salto 
térmico de 11 ºC. Se puede decir que la Austenite finish está alrededor de 9,3 ºC . Según los 
resultados obtenidos se podría decir que el rango de temperaturas en los que transcurre la 
transformación martensítica inversa es de unos 6ºC aproximadamente. 
 Con los datos obtenidos se observa la histeresis existente entre la 
transformación martensitica directa y la inversa.  
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IMÁGENES AUMENTO DE TEMPERATURA 
 
 
 Figura 3.15:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a -15,7ºC 
 
 
  
Figura 3.16:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a 3,3ºC. 
 
 
 
Figura 3.17:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a  4,3 ºC. 
 
 
 
Figura 3.18:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a  5,3ºC 
 
 
 
Figura 3.19: Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a 9,3 ºC. 
 
 
 
Figura 3.20:Micrografía Ni-Fe-Ga AsCast a 20,3ºC 
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4. RESULTADOS EXPERIMENTALES 
4.1Introducción 
 Tras haber analizado la microestructura de la muestra y hallado su composición, se 
continúa el proyecto con el cálculo de las energías de activación de los procesos de orden 
mediante el método Kissinger y el método Avrami. Se intentará analizar las propiedades de la 
transformación martensítica  a través de la resistencia del material en función del tiempo de 
envejecimiento. Otra vía para conocer como varían las propiedades de la transformación 
martensítica será someter a la muestra a un temple a 500ºC y tratamientos isotermos a 190ºC, 
210ºC, 230ºC y 250ºC en este rango de temperaturas se observa en la aleación una evolución de 
orden atómico. 
 El estudio se ha realizado mediante un Calorímetro Diferencial de Barrido (DSC) 
explicado el funcionamiento en el apartado 2.2.3. La figura 4.1 esquematiza los datos que se han 
obtenido a partir de las medidas de DSC: Ms, Mf, As, Af, Tp (apartado 1.2.2), entalpia de 
transformación tanto directa como inversa. 
 
 
Figura 4.1: Datos más característicos de la transformación martensítica. 
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 Los  parámetros característicos de la transformación martensítica representados en la 
figura 4.1 se explican a continuación: 
 
• En este proyecto el criterio elegido para obtener el valor de Ms, Mf, As y Af no 
es único.  
- Una opción es integrar el pico resultante de la transformación 
martensítica, elegir porcentajes de la integración y relacionarlos con 
parámetros característicos de la transformación. En la figura 4.2 se pude 
observar el pico de la transformación martensítica directa (color negro) 
y la integral del pico (color rojo), siendo el valor de Ms la temperatura 
correspondiente al valor de 3% de la integral y Mf la temperatura 
correspondiente a 97%. Este ha sido el modo de realizar el método de 
integración en este proyecto. Para hallar As y Af se procede de la 
misma manera pero con el pico de transformación martensítica inversa. 
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Figura 4.2: Pico transformación martensítica y la integral de la transformación. 
 
- El software utilizado en el DSC tiene una opción (Onset) la cual realiza 
automáticamente la intersección virtual de dos curvas. Esto dará como 
resultado un punto que corresponde con un parámetro característico de 
la transformación martensítica (Ms, Mf, As o Af).  
Posteriormente en el análisis de los tratamientos isotermos se representarán en 
la misma gráfica los dos métodos utilizados y se examinará la diferencia entre 
ambos. 
• El parámetro .		
. corresponde al máximo del pico de transformación 
martensítica directa, y el .		.  al máximo del pico de transformación 
inversa. 
• El área del pico número uno, coloreado con un color dorado, es el 
correspondiente a la entalpía de la transformación martensítica directa. El área 
del pico número dos, coloreado con un color dorado, es el correspondiente a la 
entalpía de la transformación martensítica inversa. 
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Como se ha explicado el objetivo de este proyecto es analizar cómo afectan los 
tratamientos isotermos a las propiedades de la transformación martensítica del material. Para 
saber a qué temperaturas deberíamos realizar dichos tratamientos se ha realizado en el DSC un 
ciclo de calentamiento y enfriamiento entre -80ºC y 400ºC para hallar a que temperatura se 
produce algún proceso térmicamente activado. En la figura 4.3 se puede ver el ciclo realizado y 
una ampliación del ciclo donde se observa la existencia de dos exotérmicos, estos procesos 
exotérmicos en aleaciones similares se han asociado a proceso de orden, por ello para los 
tratamientos térmicos de este proyecto se ha elegido temperaturas intermedias entre dichos 
exotérmicos. 
Se ha caracterizado a través del microscopio electrónico de barrido una muestra 
AQ500ºC y envejecida durante 12 horas en el horno de sales. Se ha obtenido la siguiente 
composición atómica: Ni18,86% , Fe 54,48% y Ga 26,65% . Analizando estos resultados con 
los de la tabla 3.1 para la muestra AsCast, AQ 500ºC y AQ 900ºC se puede concluir que el 
proceso exotérmico no implica variaciones de composición, por lo tanto se pueden descartar 
procesos de precipitación y en principio podemos vincular el pico a procesos de ordenamiento. 
En la figura 4.3 se observa un pico exotérmico hacia 150ºC y otro aproximadamente en 
310ºC, por ello las temperaturas elegidas para los tratamientos isotermos han sido 190ºC, 210ºC, 
230ºC y 250ºC. En la figura 4.3 también se ha representado una segunda rampa de 
calentamiento y se observa que los picos exotérmicos ya no aparecen. Esto indica que se trata de 
un proceso irreversible ligado al reordenamiento del estado inicial de temple. 
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Figura 4.3: Ciclo muestra AQ 500ºC enfriamiento-calentamiento  entre -80ºC hasta 
400ºC con ampliación donde se observan dos picos exotérmicos. 
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4.2 Estudio en función de la velocidad de calentamiento 
Método Kissinger 
  
El método Kissinger nos va a permitir determinar la energía de activación ligada a cada 
uno de los procesos exotérmicos que observamos mediante el DSC y que están ligados a 
procesos de orden. 
 Para aplicar este método se analiza el desplazamiento de los picos exotérmicos para 
diferentes velocidades de calentamiento: 2K/min, 5K/min, 10K/min, 20 K/min, 40 K/min. En la 
siguiente figura quedan reflejadas las gráficas obtenidas. 
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Figura 4.4: Representación rampas de 
calentamiento de velocidad 2K/min y 5K/min 
 
Figura 4.5: Representación rampas de 
calentamiento de velocidad 5K/min y 10K/min 
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Figura 4.6: Representación rampas de 
calentamiento de velocidad 20K/min y 40K/min 
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 En las figuras anteriores observamos dos picos exotérmicos. Por ejemplo para el caso de 
una velocidad de calentamiento de 10 K/min (fig.4.5) observamos que un pico exotérmico se 
sitúa en 300ºC aproximadamente y otro que para la misma velocidad aparece a 150 ºC. 
 A continuación se muestran dos tablas. La tabla número 4.1 en la que se detallan las 
temperaturas correspondientes al pico exotérmico denominado pico 1 para las diferentes 
velocidades de calentamiento. En la tabla número  4.2 se muestran las temperaturas asociadas al 
pico 2 para las mismas velocidades de calentamiento.         
 
 
 
 
 
   
Tabla 4.1: Temperaturas para el 
pico exotérmico 1 en función de las 
velocidades de calentamiento 
Tabla 4.2: Temperaturas para el pico 
exotérmico 2 en función de las 
velocidades de calentamiento 
 
 Mediante el método Kissinger se quiere obtener la energía de activación ligada a cada 
uno de los procesos exotérmicos. Para calcular la energía de activación se usa la siguiente 
expresión: 
 	  ∅  	

.       (4.1) 
Siendo: 
∅: Velocidad de calentamiento (K/s) 
Tp: Temperatura pico exotérmico (K) 
Ea: Energía de activación. 
: La constante de Boltzman = 8,6173324 × 10 !(eV." #) 
B: Valor constante 
 
 
 
 
Velocidad Temperatura 
K/min º C 
2 142 
5 158 
10 154 
20 171 
40 186 
       Pico exotérmico 1 
 
      Pico exotérmico 2 
Velocidad Temperatura 
K/min º C 
2 279 
5 289 
10 304 
20 316 
40 330 
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La figura 4.7 representa la variación del ln$ ∅%respecto a 
#
 del pico exotérmico 1. 
Mediante la ecuación 4.1 se ha realizado un ajuste lineal obteniéndose la línea de ajuste 
representada con color rojo. 
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Figura 4.7: ln [∅/	&'] respecto la inversa de la Temperatura del pico para el primer estadio 
 La figura 4.8 representa la variación del ln[velocidad/	Temperatura	pico'] respecto la 
inversa de la Temperatura del pico para el pico exotérmico 2. Mediante la ecuación 4.1 se ha 
realizado un ajuste lineal obteniéndose la línea de ajuste representada con color rojo. 
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Figura 4.8: ln (∅/	&') respecto la inversa de la Temperatura del pico para el segundo estadio 
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Los ajustes lineales realizados para los exotérmicos nos proporcionan los siguientes 
resultados: 
 Pico exotérmico 1 
• 

	  11600 
•   12,8 
Pico exotérmico 2 
• 

	  17800 
•   16,3 
Una vez realizados los ajustes lineales y sustituyendo en  la fórmula 4.1 obtenemos la 
energía de activación para cada pico exotérmico: 
 Primer exotérmico: Energía de activación = 1,0 ± 0,2 eV 
 Segundo exotérmico: Energía de activación= 1,50 ± 0,08 eV 
 
 Los valores obtenidos para la energía de activación son comparables con los valores 
obtenidos en otro tipo de alecciones similares. Se ha demostrado en otros estudios que en la 
aleación Ni-Mn-Ga existe un solo pico exotérmico asociado a orden atómico. El valor de la 
energía de activación de dicho pico exotérmico para una muestra templada a 600ºC es de      
1,55 ± 0,07 eV. Se puede observar que la energía de activación es similar en el segundo 
exotérmico de Ni-Fe-Ga con la de la aleación Ni-Mn-Ga. 
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4.3 Evolución de la resistividad del material con 
tratamientos térmicos 
 Con el fin de analizar en más detalle el origen de los dos procesos que observamos en el 
DSC, se podría estudiar la evolución de la resistividad del material en función de la temperatura. 
Un aumento del orden implica una reducción en la resistividad. Igualmente, la eliminación de 
defectos también produciría una disminución de la resistencia. No obstante, antes de proceder al 
estudio en función de la temperatura, se va a analizar las posibilidades reales de usar esta 
técnica en el presente proyecto. 
 Para ello, se corta una muestra de la aleación Ni-Fe-Ga con una longitud superior a su 
sección, se sueldan dos hilos conductores de cobre (método de dos puntas) a los extremos de la 
muestra y mediante un multímetro (Kithley 2010), se analiza la evolución temporal de la 
resistencia de la muestra una vez introducida en el horno de sales. 
 En la figura 4.9 se observa como la resistencia aumenta al aumentar el tiempo de 
tratamiento isotermo. Este aumento de resistencia no puede estar ligado a procesos de orden ni a 
eliminación de vacantes ya que ambos producirían una reducción en la resistencia. Por tanto 
podemos determinar que la medición no es fiable. 
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Figura 4.9: Resistencia en función del tiempo de envejecimiento a 250ºC en una muestra      
AQ 500ºC 
 Con el fin de confirmar la calidad de la medida de resistencia, se ha medido la 
resistencia para una aleación más estable Ni-Mn-In-Co con una microsoldadura, esta vez a 
cuatro puntas, ya que de esta manera los posibles efectos de los propios conductores de cobre 
(variación de la resistencia de soldadura, variación de temperatura entre los extremos, efectos 
termoeléctricos…) se eliminan. Al ser una muestra más estable la variación propia de la muestra 
debería ser más lenta. En la figura 4.9 se observa que la resistencia aumenta igualmente. Este  
aumento de la resistencia es incompatible con los procesos que tienen que estar sucediendo en la 
muestra. 
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 Puestos a analizar a que se debe esto tenemos varios factores que pueden modificar 
nuestras mediciones. Los principales factores son: 
- La propia inestabilidad de la muestra: se ha observado en el estudio de las isotermas la 
mayor variación en la estructura del material ocurre en los primeros instantes. 
- La soldadura: Al realizar una microsoldadura a dos hilos la resistencia que mide el 
multímetro es la suma de la resistencia del material más la resistencia de los 
conductores que unen la muestra y el multímetro. 
- La conductividad de las sales: Las sales también son conductoras por lo que la 
electricidad puede transcurrir por ellas en vez de por la muestra. 
- La inexactitud de la medición: La mínima perturbación a la que someta a los cables 
influye directamente en la medición. 
- Falta de resolución en el multímetro: Se pueden medir hasta microhmios. 
- Tiempo requerido para estabilizar la temperatura. 
En resumen, al ver los inconvenientes de dicha medición se ha desechado este método 
ya que no nos ofrece la fiabilidad suficiente como para tomar unas conclusiones correctas. Por 
tanto el estudio de las cinéticas se analizarán mediante tratamientos cortos en el horno de sales y 
analizando los efectos de estos en las propiedades de la transformación martensítica. 
 
4.4 Resultados tratamiento isotermo 
 
Una vez estudiada la evolución de la resistividad del material en función de la 
temperatura. Se sabe que un aumento del orden y eliminación de defectos implican una 
reducción en la resistividad. Pero en nuestro proyecto la resistencia aumenta cuando debería 
descender por esta razón los resultados obtenidos no nos permiten sacar unas conclusiones 
válidas ya que las mediciones no han sido fiables. 
En este apartado se buscará un camino alternativo con el fin de estudiar las cinéticas de 
los procesos de orden que sufre la muestra. Ya que no podemos medir la evolución del grado de 
orden directamente, se procede a estudiar su evolución a través de la influencia del grado de 
orden sobre parámetros característicos de la transformación martensítica. Para ello se somete a 
nuestro material a tratamientos isotermos. Se templa la muestra y envejece en un horno de sales, 
variando el tiempo de tratamiento isotermo. La muestra Ni-Fe-Ga ha sido templada desde 500ºC 
en el horno vertical  como se ha explicado en el apartado 2.1.5 y a continuación se somete a 
tratamientos isotermos a 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC y se analizan los resultados con el fin de 
obtener la influencia del envejecimiento en las propiedades de la transformación martensítica. 
Ms, Mf, As, Af han sido determinadas de dos formas diferentes: una mediante método de 
integración escogiendo el 3% y 97% de la transformación, y otra es mediante la opción de 
intercesión de dos curvas con el botón Onset point que tiene el programa Universal Analysis. Se 
han usado dos métodos diferentes ya que dichas temperaturas son difíciles de determinar con 
exactitud. 
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4.4.1 Tratamiento isotermo a 190ºC 
 El primer tratamiento isotermo de este proyecto se realiza a una temperatura de 190ºC. 
Se varía el tiempo de envejecimiento y se analiza la evolución de la transformación martensítica 
conforme la estructura se va ordenando. Para ello se realizan ciclos entre -50ºC y 80ºC en el 
DSC.  
En la figura 4.10 se puede observar como la transformación martensítica se desplaza hacia 
temperaturas más bajas conforme aumenta el proceso de orden en la estructura del material. 
Esto queda reflejado en el intervalo de temperaturas entre la transformación AsQuench hasta la 
de 67ks donde hay una diferencia aproximada de 26ºC. La transformación evoluciona de tal 
manera que el pico se va estrechando y alargando hasta que llega al valor correspondiente a    
2,3ks a partir del cual desciende la altura del pico. También se observa que entre el ciclo de    
16ks y 6ks apenas hay diferencia, eso nos hace suponer que el grado de orden está próximo a 
saturar. 
 La transformación martensítica inversa evoluciona de forma similar a la directa. La 
transformación se desplaza hacia temperaturas más bajas. El pico de la transformación inversa 
se va alargando y estrechando conforme aumentamos el tiempo de tratamiento en el horno de 
sales. 
La evolución seguida por la transformación martensítica para una muestra AQ500ºC 
sometida a una temperatura de envejecimiento de 190ºC ha sido la que se ve en la figura 4.10. 
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Figura 4.10: Representación ciclos a 190ºC 
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En la siguiente tabla 4.3 se recopilan los resultados obtenidos en el análisis de la 
temperatura del pico de la transformación martensítica, el promedio de entalpía y el promedio 
de entropía y la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 190ºC para la muestra   
AQ 500ºC. 
 
Tiempo 
Tª pico 
martensita 
Tª pico 
austenita 
Promedio 
Entalpía 
Promedio 
Entropía Histéresis 
Segundos K K J/g J/g K K 
0 298,6 309,8 6,6 ± 0,05 0,021 ± 2E-04 11 
5 295,4 311,1 6,2 ± 0,04 0,021 ± 4E-04 16 
15 294,8 310,1 6,5 ± 0,08 0,021 ± 3E-04 15 
45 290,9 305,4 6,3 ± 0,03 0,021 ± 6E-04 14 
85 289,1 302,3 6,4 ± 0,1 0,022 ± 3E-04 13 
135 287,7 300,8 6,4 ± 0,1 0,022 ± 6E-05 13 
225 285,6 298,7 6,2 ± 0,2 0,021 ± 1E-04 13 
525 282,4 295,2 6,4 ± 0,2 0,022 ± 2E-04 13 
2325 277,8 290,8 6,4 ± 0,1 0,023 ± 2E-04 13 
16065 273,4 286,6 6 ± 0,08 0,021 ± 2E-04 13 
67065 271,8 284,1 5,9 ± 0,1 0,021 ± 1E-04 12 
 
Tabla 4.3: Tabla que muestra distintos parámetros en función del tiempo de envejecimiento a 
190 ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 
Conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento de la muestra sabemos que 
aumenta el grado de orden. Uno de los parámetro que queremos analizar para conocer como le 
afecta el tratamiento isotermo a la transformación martensítica es la temperatura del pico. Se 
observa en la figura 4.10 que conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento la temperatura 
del pico de la transformación martensítica se desplaza a menores temperaturas. En las figuras 
4.11 y 4.12 se puede observar como hay un claro descenso de la temperatura de pico en la 
transformación directa y en la inversa en función del tiempo de envejecimiento. Al comienzo de 
la gráfica, correspondiente a los primeros segundos de tratamiento isotermo, se puede 
contemplar un rápido descenso de la temperatura del pico y conforme el grado de orden de 
nuestra muestra va saturando dicha velocidad desciende a ser prácticamente nula. Debido a que 
la evolución es muy rápida es difícil observar los datos en escala lineal por ello de aquí en 
adelante en este proyecto todas las gráficas se representarán en escala logarítmica. 
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Figura 4.11: Tª pico transformación directa                   Figura 4.12: Tª pico transformación        
en función del tiempo de envejecimiento                        inversa para tratamiento isotermo a 
190ºC para la muestra AQ 500ºC.                                   190ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 
 En la siguiente figura 4.13 se contempla la variación del promedio de entalpía en 
función del tiempo de envejecimiento a 190ºC para la muestra AQ 500ºC. El promedio de 
entalpía se mantiene constante conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento.  
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Figura 4.13: Promedio entalpía en función del tiempo de envejecimiento 190ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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En la figura 4.14 se contempla la variación del promedio de entropía en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC para la muestra AQ 500ºC.El promedio de entropía no varía 
apenas con el envejecimiento de la muestras. En la figura 4.14 se puede deducir que el promedio 
de entropía es independiente del tiempo de envejecimiento ya que casi todos los valores son 
similares. 
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Figura 4.14: Promedio entropía en función del tiempo de envejecimiento a 190ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
 Sabemos que entre la transformación martensítica directa e inversa existe una diferencia 
entre ambas que recibe el nombre de histéresis térmica. En la figura 4.15 se observa como varía 
la histéresis térmica respecto el tiempo de envejecimiento a una temperatura de 190ºC de una 
muestra templada previamente a 500ºC. La evolución que sigue la histéresis térmica entre los 
picos desciende 2 K en los primeros 85 segundos. A partir de ahí es constante hasta los            
20 ks descendiendo a 12 K a partir de los 70 ks. A la vista de la figura 4.15 se puede ver en los 
primeros segundos un descenso de la histéresis, se mantiene constante gran parte del tiempo y 
vuelve a descender en la parte final. 
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Figura 4.15: Histéresis térmica en función del tiempo de envejecimiento 190ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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En la tabla 4.4 quedan reflejados los datos obtenidos para Ms, Mf, As, Af en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC para la muestra AQ 500ºC. Como se ha explicado 
anteriormente dichos parámetros han sido obtenidos de dos maneras diferentes. 
Tiempo Martensita 
start 
Martensita 
start 
integral 
Martensita 
finish 
Martensita 
finish 
integral 
Austenita 
start 
Austenita 
start 
integral 
Austenita 
finish 
Austenita 
finish 
integral 
Segundos K K K K K K K K 
0 309,8 309,7 295 290 304,6 297,5 319,7 319,8 
5 304,7 304,8 289,9 287,1 303,2 302 318,2 318,5 
15 304,2 303,7 289,6 287 302,5 301,4 316,8 317,4 
45 298,1 298,6 285,3 281,5 298,9 298,2 311,5 312,4 
85 295,3 296,4 283,5 280,4 296,6 292,4 308,1 309,1 
135 293,6 294,7 282,4 278,8 295,5 291,5 306,9 307,8 
225 291,5 292,4 280,3 277,4 293,8 290,3 304,7 305,6 
525 287,8 289,2 277,1 273,8 290,6 286,3 301,2 302,2 
2325 283 284,4 272,5 269 286,3 281,7 296,8 297,9 
16065 277,9 279,9 267,3 263 282,9 279,4 293 294 
67065 276 278,4 266,2 261,8 280,8 277,1 290,3 291,2 
 
Tabla 4.4: Tabla que muestra los parámetros Ms, Mf, As, Af en función del tiempo de 
envejecimiento a 190 ºC para la muestra AQ 500 ºC. 
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En los próximos gráficos representaremos los dos métodos para hallar los parámetros 
Ms, Mf, As y Af en función del tiempo de tratamiento isotermo a 190ºC para una muestra 
templada a 500ºC.  
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Figura 4.16: Martensita start en función  
del tiempo de envejecimiento a 190ºC para 
 la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.17: Martensita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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Figura 4.18: Austenita start en función  
del tiempo de envejecimiento a 190ºC para 
 la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.19: Austenita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
 
 
En figuras anteriores se observa que los parámetros Ms, Mf, As y Af siguen una  
evolución similar. Al principio descienden a una velocidad elevada pero al cabo de poco tiempo 
se estabiliza y disminuye su velocidad siendo muy pequeña en la parte final. En las figuras 4.16 
y 4.19 no existen apenas diferencias entre los resultados obtenidos mediante un método u otro 
para la obtención de Ms o Af. Para Mf y As, parámetros reflejados en figura 4.17 y 4.18, se 
observa que siguen una evolución similar pero con una diferencia de temperaturas entre las 
obtenidas por diferentes métodos. Esta diferencia se mantiene constante a lo largo del tiempo  
para el caso de Mf es de 4K aproximadamente y en As de unos 10K. 
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4.4.2 Tratamiento isotermo a 210ºC 
El siguiente tratamiento isotermo de este proyecto se realiza a una temperatura de 
210ºC. Se varía el tiempo de envejecimiento y se analiza la evolución de la transformación 
martensítica conforme la estructura se va ordenando. Para ello se realizan ciclos entre -50ºC y 
80ºC en el DSC. 
 En la figura 4.20 se puede observar como la transformación martensítica se desplaza 
hacia temperaturas más bajas conforme aumenta el proceso de orden en la estructura del 
material. Esto queda reflejado en el intervalo de temperaturas entre la transformación AsQuench 
hasta la de 72ks donde hay una diferencia aproximada de 27ºC, la transformación evoluciona de 
tal manera que el pico se va estrechando y alargando hasta que llega al valor correspondiente a 
aproximadamente 2ks a partir del cual desciende la altura del pico levemente. 
 La transformación martensítica inversa sufre una evolución similar a la directa, la 
transformación se desplaza hacia temperaturas más bajas. El pico de la transformación inversa 
se va alargando y estrechando conforme aumentamos el tiempo de tratamiento en el horno de 
sales. Cuando se alcanza el tiempo de envejecimiento de unos 2ks el pico es el más estrecho y 
alargado, descendiendo su altura levemente a partir de ese punto. 
La evolución seguida por la transformación martensítica para una muestra AQ500ºC 
sometida a una temperatura de envejecimiento de 210ºC ha sido la que se observa en la figura 
4.20. 
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Figura 4.20: Representación ciclos a 210ºC 
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En la siguiente tabla 4.5 se recopilan los resultados obtenidos en el DSC para el análisis 
de la temperatura del pico de la transformación martensítica, el promedio de entalpía y el 
promedio de entropía y la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 210ºC para la 
muestra   AQ 500ºC. 
 
Tiempo 
Tª pico 
martensita 
Tª pico 
austenita 
Promedio 
entalpía 
Promedio 
entropía Histéresis 
Segundos K K J/g J/g K K 
0 298,7 309,8 6,4 ± 0,07 0,021 ± 2E-4 11 
5 296,4 311,7 6,3 ± 0,1 0,021 ± 1E-4 15 
15 296,5 311,4 6,3 ± 0,2 0,021 ± 5E-5 15 
45 291,7 305,6 6,2 ± 0,1 0,021 ± 5E-4 14 
85 288,4 302,6 6,2 ± 0,2 0,021 ± 3E-4 14 
135 286,9 301 6,2 ± 0,2 0,021 ± 1E-4 14 
195 285,9 299,3 6,3 ± 0,1 0,022 ± 9E-5 13 
375 283,1 296,6 6,1 ± 0,2 0,021 ± 1E-4 13 
2235 278,1 290,8 6,4 ± 0,2 0,022 ± 3E-4 13 
20235 274,7 287,4 6 ± 0,1 0,022 ± 3E-5 13 
71595 271,9 284,8 6 ± 0,2 0,021 ± 3E-4 13 
 
Tabla 4.5: Tabla que muestra distintos parámetros en función del tiempo de envejecimiento a 
210 ºC para la muestra AQ 500 ºC. 
 
Si aumentamos el tiempo de envejecimiento de la muestra se sabe que aumenta el grado 
de orden. Uno de los parámetro que queremos analizar para conocer como le afecta el 
tratamiento isotermo a la transformación martensítica es la temperatura del pico. Hemos 
observado en la figura 4.20 que conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento la 
temperatura del pico de la transformación martensítica se desplaza a menores temperaturas. Se 
observa en la figura 4.21 un descenso de la temperatura de pico de unos 15 K en los primeros 
300 segundos. Después disminuye la velocidad ya que desciende 10 K en el tiempo de 
envejecimiento correspondiente a unos 20ks. Desde los 20ks hasta los 70ks se contempla un 
descenso de 3 K el grado de orden de nuestro material está próximo a saturar. En la figura 4.22 
se observa una evolución similar a la del pico de transformación directa siendo el mayor 
descenso en los primeros 2ks, de unos 23K aproximadamente, suavizando su pendiente 
conforme nos acercamos al punto en el que el grado de orden está próximo a saturar 
descendiendo sólo 2 K de 20ks a 70ks. 
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Figura 4.21: Tª pico transformación directa 
para  tratamiento isotermo a 210ºC para 
la muestra AQ 500ºC. 
Figura 4.22: Tª pico transformación inversa 
para  tratamiento isotermo a 210ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
 
En la figura 4.23 se observa la variación del promedio de entalpía en función del tiempo 
de envejecimiento a 210ºC para la muestra AQ 500ºC. La evolución  que sigue el promedio es 
una constante conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento. La pendiente de la curva es 
prácticamente nula. 
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Figura 4.23: Promedio entalpía en función del tiempo de envejecimiento 210ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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En la figura 4.24 se observa la variación del promedio de entropía en función del tiempo 
de envejecimiento a 210ºC para la muestra AQ 500ºC. El promedio de entropía no sufre apenas 
variación se puede observar que los valores apenas varían independientemente del tiempo de 
tratamiento isotermo. 
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Figura 4.24: Promedio entropía en función del tiempo de envejecimiento 210ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
 
En la figura 4.25 queda reflejada la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 
210ºC para la muestra AQ 500ºC. La histéresis térmica es 15K en los primeros 15 segundos, 
después desciende a 14K y a partir de los 100 segundos desciende a 13 K y se mantiene 
constante independientemente del tiempo de envejecimiento. Existe un descenso al inicio 
estabilizándose a partir de los 100 segundos.  
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Figura 4.25: Histéresis en función del tiempo de envejecimiento 210ºC para la muestra               
AQ 500ºC. 
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 En la tabla 4.6 quedan reflejados los datos obtenidos para Ms, Mf, As, Af por medio de 
dos métodos en función del tiempo de envejecimiento a 210ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 
Tabla 4.6: Tabla que muestra los parámetros Ms, Mf, As, Af en función del tiempo de 
envejecimiento a 210 ºC para la muestra AQ 500 ºC. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tiempo 
Martensita 
start 
Martensita 
start 
integrate 
Martensita 
finish 
Martensita 
finish 
integrate 
Austenita 
start 
Austenita 
start 
integrate 
Austenita 
finish 
Austenita 
finish 
integrate 
Segundos K K K K K K K K 
0 309,8 309,7 295 290 304,6 297,5 319,7 319,8 
5 306,1 306,8 291,2 287,8 304,2 302,1 319,8 320,7 
15 306,3 306,6 291,3 288,6 304,4 302,9 319,2 319,2 
45 298,9 299,9 286,3 284 300,2 295,1 312,5 313,5 
85 295,1 296,2 282,6 279,5 297,2 294,1 309 309,9 
135 293,5 294,6 281,3 277,3 295,7 292,8 307,2 308,1 
195 291,8 293,4 280,5 276,8 294,3 290,8 305,5 306,2 
375 289,2 290,5 277,5 274,3 292 288,8 302,7 303,5 
2235 282,8 284,8 272,3 267,9 287 282,2 297 298,8 
20235 279,1 281,4 268,9 265,2 283,8 280,3 293,7 294,7 
71595 276,2 278,3 265,9 262,9 280,9 276,2 290,8 292,4 
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En los próximos gráficos representaremos los dos métodos para hallar los parámetros 
Ms, Mf, As y Af en función del tiempo de tratamiento isotermo a 210ºC para una muestra 
templada a 500ºC.  
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Figura 4.26: Martensita start en función 
del tiempo de envejecimiento a 210ºC para 
la muestra AQ 500ºC. 
Figura 4.27: Martensita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 210ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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Figura 4.28: Austenita start en función 
del tiempo de envejecimiento a 210ºC para 
la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.29: Austenita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 210ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
 
En figuras anteriores se observa que los parámetros Ms, Mf, As y Af siguen una  
evolución similar. Al principio descienden a una velocidad elevada pero al cabo de poco tiempo 
se estabiliza y disminuye su velocidad siendo muy pequeña en la parte final, esto se debe al 
proceso de orden que sufre el material con el tratamiento isotermo. En las figuras 4.26 y 4.28 no 
existen apenas diferencias entre los resultados obtenidos mediante un método u otro para la 
obtención de Ms o Af. Sin embargo para Mf y As, parámetros reflejados en figura 4.27 y 4.28, 
se observa que siguen una evolución similar pero con una diferencia de temperaturas entre las 
obtenidas por diferentes métodos. Esta diferencia se mantiene constante a lo largo del tiempo  
para el caso de Mf es de 3K aproximadamente y en As de unos 5K. 
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4.4.3 Tratamiento isotermo a 230ºC 
A continuación se procede a realizar un tratamiento isotermo a una temperatura de 
230ºC. Se varía el tiempo de envejecimiento y se analiza la evolución de la transformación 
martensítica conforme la estructura se va ordenando. Para ello se realizan ciclos entre -50ºC y 
80ºC en el DSC.  
En la figura 4.30 se observa la evolución que sufre la muestra sometida a un tratamiento 
isotermo a 230ºC para una muestra sometida previamente a tratamiento de temple a 500ºC. Se 
puede contemplar como la transformación martensítica se desplaza hacia temperaturas inferiores 
y que la mayor diferencia es la ocurrida en los primeros segundos. En comparación con los 
tratamientos isotermos  de 190ºC y 210ºC observamos que el proceso de orden se produce a una 
mayor velocidad, esto se debe a que si aumentamos la temperatura del tratamiento isotermo la 
velocidad del proceso de ordenamiento será mayor. Si nos fijamos detenidamente vemos como 
hay tres picos en la transformación martensítica esto puede ser debido a precipitados en la 
muestra pero no se han encontrado en el estudio microestructural. El tamaño de los picos se 
mantiene constante a diferencia de lo visto a 190ºC y a 210ºC. En el último ciclo realizado a    
72ks se observa un pico muy diferente al resto esto se debe a un problema en la realización del 
tratamiento en el horno de sales que hizo que hubiese que cambiar la muestra, he ahí el cambio 
del tamaño de pico. En esta nueva muestra se observa un pico más uniforme con un solo pico no 
como en el resto que aparecían tres. 
 La transformación martensítica inversa sufre una evolución similar a la directa, la 
transformación se desplaza hacia temperaturas más bajas y el pico de la transformación inversa 
se mantiene constante. 
 
La evolución seguida por la transformación martensítica para una muestra AQ500ºC 
sometida a una temperatura de envejecimiento de 230ºC ha sido la que se ve en la figura 4.30. 
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Figura 4.30: Representación de ciclos a 230ºC 
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 A continuación en la siguiente tabla 4.7 se recopilan los resultados obtenidos en el DSC 
para el análisis de la temperatura del pico de la transformación martensítica, el promedio de 
entalpía y el promedio de entropía y la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 
230ºC para la muestra   AQ 500ºC. 
 
Tiempo 
Pico 
martensita Pico austenita 
Promedio 
entalpía 
Promedio 
entropía Histéresis 
Segundos K K J/g J/g K K 
0 298,7 309,8 6,6 ± 0,05 0,022 ± 2E-4 11 
5 298,9 312,9 6,4 ±0,03 0,021 ± 4E-4 14 
15 295,8 309,7 6,1 ±0,06 0,020 ± 7E-4 14 
35 291,9 302,6 6 ± 0,03 0,020 ± 2E-4 11 
65 290,7 299,5 6,3 ±0,02 0,021 ± 4E-4 9 
105 289,3 298,1 6,2 ±0,04 0,021 ± 2E-4 9 
155 288 293,7 6,1 ±0,05 0,021 ± 4E-4 6 
245 286,4 291,9 6,2 ±0,2 0,022 ± 4E-4 5 
545 284,8 292,3 5,9 ±0,06 0,02 ± 5E-4 7 
2345 281,8 290,1 5,6 ±0,1 0,02 ±  7E-4 8 
20945 277,2 284,4 5,4 ±0,5 0,019 ± 2E-3 7 
 
Tabla 4.7: Tabla que muestra distintos parámetros en función del tiempo de envejecimiento a 
230ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 
 Se conoce que aumenta el grado de orden conforme aumentamos el tiempo de 
envejecimiento de la muestra. Uno de los parámetro que queremos analizar para conocer como 
le afecta el tratamiento isotermo a la transformación martensítica es la temperatura del pico.  
Hemos observado en la figura 4.30 que conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento la 
temperatura del pico de la transformación martensítica se desplaza a menores temperaturas. En 
las figuras 4.31 y 4.32 se puede observar como hay un claro descenso de la temperatura de pico 
en la transformación directa y en la inversa.  
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 En la figura 4.31 se ve como la evolución  de la temperatura del pico de la 
transformación martensítica es  un descenso de la temperatura con una pendiente constante. En 
la figura 4.32 se contempla al principio un descenso brusco de la temperatura del pico 
descendiendo unos 20 K a los 200 segundos, pero luego sigue descendiendo pero con la 
pendiente suavizada. 
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Figura 4.31: Tª pico transformación directa                   Figura 4.32: Tª pico transformación        
en función del tiempo de envejecimiento                        inversa para tratamiento isotermo a 
230ºC para la muestra AQ 500ºC.                                   230ºC para la muestra AQ 500ºC. 
En la figura 4.33 se contempla la variación del promedio de entalpía en función del 
tiempo de envejecimiento a 230ºC para la muestra AQ 500ºC.  El promedio de entalpía apenas 
varía al aumentar el tiempo de envejecimiento. 
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Figura 4.33: Promedio entalpía en función del tiempo de envejecimiento 230ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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  En la figura 4.34 se contempla la variación del promedio de entropía en función del 
tiempo de envejecimiento a 230ºC para la muestra AQ 500ºC. La evolución que sigue el 
promedio de entropía es similar al del promedio de entalpía. El promedio de entropía se 
mantiene constante conforme avanza el tiempo de envejecimiento. 
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Figura 4.34: Promedio entropía en función del tiempo de envejecimiento 230ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
En la figura 4.35 queda reflejada la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 
230ºC para la muestra AQ 500ºC. La histéresis en los instantes iniciales se mantiene constante 
pero  una vez superados los primeros 15 segundos sufre un descenso de 11K a 6K en 150 
segundos iniciales, después aumenta hasta un valor de unos 8 K para 2000 segundos y vuelve a 
descender en la parte final hasta los 7 K. Se observa un gran descenso en los primeros segundos 
manteniéndose más o menos constante a partir de los 150 segundos. 
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Figura 4.35: Histéresis en función del tiempo de envejecimiento 230ºC para la muestra AQ 
500ºC. 
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En la tabla 4.8 quedan reflejados los datos obtenidos para Ms, Mf, As, Af por medio de 
dos métodos en función del tiempo de envejecimiento a 230ºC para la muestra AQ 500ºC. 
Tiempo 
Martensita 
start 
Martensita 
start 
integrate 
Martensita 
finish 
Martensita 
finish 
integrate 
Austenita 
start 
Austenita 
start 
integrate 
Austenita 
finish 
Austenita 
finish 
integrate 
Segundos  K K K K K K K K 
0 309,8 309,7 295 290 304,6 297,5 319,7 319,8 
5 308,1 310,1 292,4 285,3 304,2 296,4 320,7 320,6 
15 304,5 306,5 288,5 282,9 301,5 294,6 316,4 317 
35 300,5 302,6 284,9 277,4 298,3 292,6 312,5 313,1 
65 299,6 301,4 283,3 277,7 295,9 289,8 309,2 310 
105 297,2 299,7 281,6 278,1 294,9 290,3 308,1 308,5 
155 296,1 298,4 279,9 277,1 293,8 289,6 307 307,3 
245 294,5 296,8 278,3 274,7 292 287,8 304,3 305,2 
545 291,8 294,5 275,8 272,7 289,4 285,6 303 302,9 
2345 289,7 292,1 272,6 269 287,2 284,7 300,4 300,2 
20945 283,8 287,3 268,2 264,8 282 280,6 294,7 292,6 
Tabla 4.8: Tabla que muestra los parámetros Ms, Mf, As, Af en función del tiempo de 
envejecimiento a 230 ºC para la muestra AQ 500 ºC. 
En los próximos gráficos representaremos los dos métodos para hallar los parámetros 
Ms, Mf, As y Af en función del tiempo de tratamiento isotermo a 230ºC para una muestra 
templada a 500ºC.  
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Figura 4.36: Martensita start en función 
del tiempo de envejecimiento a 230ºC para 
la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.37: Martensita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 230ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
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Figura 4.38: Austenita start en función del 
tiempo de envejecimiento a 230ºC para 
la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.39: Austenita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 230ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
 
 
 En la parte inicial de las figuras anteriores se observa que la evolución es desciende 
muy rápidamente en los instantes iniciales y conforme va pasando el tiempo la pendiente se 
suaviza.  En la figura 4.36 hay una diferencia constante de unos 3K entre los valores de Ms 
dependiendo el método utilizado. En la figura 4.37 los valores de Mf varían unos 5K 
dependiendo el método. Para hallar el valor de Af se observa en la figura 4.39 que el método 
utilizado es independiente del resultado. En la figura 4.38 se muestran los valores de As, en la 
primera parte la diferencia de medición de As es de unos 5K escojamos un método u otro, en la 
parte central entre 2000 segundos y los 20ks la diferencia disminuye llegando a ser casi nula. 
Cabe destacar la gran diferencia existente en la parte final del gráfico 4.38 dependiendo del 
método utilizado para hallarlo, en mi opinión es menos fiable el método de integración en este 
caso ya que cuanto más se acerca a la saturación del grado de orden la pendiente debe disminuir 
en cambio en este caso la pendiente continua siendo pronunciada. 
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4.4.4 Tratamiento isotermo a 250ºC 
El siguiente tratamiento isotermo de este proyecto se realiza a una temperatura de 
250ºC. Se varía el tiempo de envejecimiento y se analiza la evolución de la transformación 
martensítica conforme la estructura se va ordenando. Para ello se realizan ciclos entre -50ºC y 
80ºC en el DSC. 
 En la figura 4.40 se puede observar como la transformación martensítica se desplaza 
hacia temperaturas más bajas conforme aumenta el proceso de orden en la estructura del 
material. Esto queda reflejado en el intervalo de temperaturas entre la transformación AsQuench 
hasta la de 158ks donde hay una diferencia aproximada de 37ºC. En esta serie de ciclos a 250ºC 
el pico queda más disperso que en los ciclos estudiados a otras isotermas, llegándose a formar 
dos picos en la parte superior de la transformación martensítica, es muy difícil identificar el 
valor de Ms ya que se forma un pequeño pico en la parte inicial del que desconocemos a que se 
debe su aparición. 
 
 La figura 4.40 es una representación gráfica de los ciclos a 250ºC se observa una rápida 
progresión del pico de la transformación martensítica hacia temperaturas inferiores, llegando a 
saturar el grado de orden a un tiempo de envejecimiento relativamente pequeño, se puede 
contemplar que desde 28ks hasta los 158ks el pico no sufre ninguna transformación, 
supondremos que el grado de orden del material ha saturado.  
 
El pico de transformación martensítica inversa sufre una evolución similar al de la 
directa. 
  
La evolución seguida por la transformación martensítica para una muestra AQ500ºC 
sometida a una temperatura de envejecimiento de 250ºC ha sido la que se observa en la figura 
4.40. 
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Figura 4.40: Representación ciclos a 250ºC 
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En la siguiente tabla 4.9 se recopilan los resultados obtenidos en el análisis de la 
temperatura del pico de la transformación martensítica, el promedio de entalpía y el promedio 
de entropía y la histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra   
AQ 500ºC. 
 
Tiempo 
Pico transf. 
directa 
Pico transf. 
inversa 
Promedio 
entalpía 
Promedio 
entropía Histéresis 
Segundos K K J/g J/g K K 
0 310,7 320,5 6 ± 0,1 0,019 ± 1E-4 10 
5 301,9 320,5 5,6 ± 0,1 0,018 ± 1E-4 19 
20 294,9 312,6 5,7 ± 0,1 0,019 ± 1E-4 18 
50 292,4 310,3 5,5 ± 0,2 0,018 ± 5E-5 18 
95 288,7 307,3 5,5 ± 0,3 0,018 ± 6E-4 19 
155 286,6 306,1 5,1 ± 0,5 0,017 ± 1E-3 20 
245 289,3 296,5 5,9 ± 0,2 0,02 ± 3E-4 7 
365 288,6 295,6 5,8 ± 0,1 0,02 ± 1E-4 7 
515 287,9 294,4 5,9 ± 0,2 0,02 ± 3E-4 7 
1115 285,1 295,2 5,6 ± 0,2 0,019 ± 2E-4 10 
1415 284,6 292,3 5,7 ± 0,08 0,02 ± 2E-5 8 
1715 284,3 292,1 5,7 ± 0,1 0,02 ± 1E-4 8 
7115 279,3 286,6 5,4 ± 0,1 0,019 ± 7E-5 7 
28715 274,5 282,6 5,6 ± 0,07 0,020 ± 3E-5 8 
71915 273,6 280,6 5,6 ± 0,1 0,02 ± 1E-4 7 
158315 272,9 280,9 5,5 ± 0,1 0,02 ± 3E-4 7 
 
Tabla 4.9: Tabla que muestra distintos parámetros en función del tiempo de envejecimiento a 
250 ºC para la muestra AQ 500 ºC. 
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Si aumentamos el tiempo de tratamiento isotermo, sabemos que aumenta el grado de 
orden de la muestra. Uno de los parámetro que queremos analizar para conocer como le afecta 
el tratamiento isotermo a la transformación martensítica es la temperatura del pico.  Hemos 
observado en la figura 4.40 que conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento la 
temperatura del pico de la transformación martensítica se desplaza a menores temperaturas. En 
las figuras 4.41 y 4.42 se puede observar como hay un claro descenso de la temperatura de pico 
en la transformación directa y en la inversa. En la figura 4.40 desciende la temperatura más de 
21 K en los primeros 8000 segundos siendo la evolución en los siguientes 150ks un descenso de 
menos de 6K. En la parte final la pendiente se suaviza llegando a ser casi nula. En la figura 4.43 
la temperatura desciende aproximadamente 32K en los primeros 8000 segundos, suavizando su 
pendiente a continuación disminuyendo apenas 6K en los siguientes 150ks. 
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Figura 4.41: Tª pico transformación directa                   Figura 4.42: Tª pico transformación        
en función del tiempo de envejecimiento                        inversa para tratamiento isotermo a 
250ºC para la muestra AQ 500ºC.                                   250ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 En la figura 4.43 se contempla la variación del promedio de entalpía en función del 
tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra AQ 500ºC. En dicha figura se observa la 
evolución que sufre la entalpía con el transcurso del tiempo en el horno de sales es 
prácticamente constante.  
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Figura 4.43: Promedio entalpía en función del tiempo de envejecimiento 250ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
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 En la figura 4.44 se contempla la variación del promedio de entropía en función del 
tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra AQ 500ºC. El promedio de entropía tiene una 
variación despreciable en función del tiempo de envejecimiento. La pendiente de la curva es 
prácticamente nula. 
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Figura 4.44: Promedio entropía en función del tiempo de envejecimiento 250ºC para la muestra 
AQ 500ºC. 
 En la figura 4.45 se contempla la variación de la histéresis térmica en función del 
tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra  AQ 500ºC. En los primeros instantes la 
histéresis es constante con un leve ascenso a los 150 segundos llegando a los 20 K, después 
desciende hasta los 8 K. Permanece en este valor constante con el paso del tiempo. 
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Figura 4.45: Histéresis en función del tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra         
AQ 500ºC. 
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En la tabla 4.10 quedan reflejados los datos obtenidos para Ms, Mf, As, Af por medio 
de dos métodos en función del tiempo de envejecimiento a 250ºC para la muestra AQ 500ºC. 
Tiempo Ms Ms 
Integral 
Mf Mf 
integral 
As As 
Integral 
Af Af 
Integral 
Segundos K K K K K K K K 
0 315,9 320,1 302,4 293,1 311,6 304,4 301,2 332,4 
5 313,1 314,2 295,1 286,5 310,2 299,4 328,5 328,7 
20 304,6 305,8 287,7 276,8 303,4 296,7 320,1 320,6 
50 301,8 303,2 284,4 275,5 300,9 291,3 317 317,5 
95 298,9 300,5 280,7 274 298,4 294,1 313,2 314,6 
155 297,4 298,5 277,9 270,4 297,2 293,3 312,3 313,5 
245 296,4 299,3 280,4 274 294,2 287,3 307,2 307,6 
365 295,5 298,1 279,4 276,3 293,4 286,4 305 306,5 
515 295,6 297,8 278,9 273,1 292,2 272 304 306 
695 291,6 293,1 273 267,9 290,9 267,1 306 308 
905 292,1 294 273,7 268,3 292,5 271,4 307,4 308,9 
1115 293,1 295,5 276,4 265,5 290,2 268,8 303,1 304,6 
1415 299,1 294,6 276 272,4 289,9 265,6 302,4 303,6 
1715 298,6 294,7 275,7 265,2 289,6 268,5 302,2 303,7 
3515 293,9 290 269,6 262,6 288,5 267,9 303,1 305,6 
7115 293,1 289,6 270,6 261,4 284,5 266,6 296,8 298,6 
28715 288,4 284,9 266,6 260,2 279,7 266,1 292,6 294,4 
71915 287,8 284,7 265,3 260,4 278,4 270,2 290,3 292,4 
158315 286,7 283,8 264,3 258,4 278,4 266,8 291,1 293,2 
 
Tabla 4.10: Tabla que muestra distintos parámetros en función del tiempo de envejecimiento a 
250 ºC para la muestra AQ 500ºC. 
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En los figuras se muestran los dos métodos para hallar los parámetros Ms, Mf, As y Af 
en función del tiempo de tratamiento isotermo a 250ºC para una muestra templada a 500ºC.  
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Figura 4.46: Martensita start en función  
del tiempo de envejecimiento a 250ºC para 
 la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.47: Martensita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 250ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
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Figura 4.48: Austenita start en función  
del tiempo de envejecimiento a 250ºC para 
 la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.49: Austenita finish en función del 
tiempo de envejecimiento a 250ºC para la 
muestra AQ 500ºC. 
 
 
 Las gráficas 4.46 y 4.49 corresponden a los parámetros Ms y Af respectivamente. En 
ellas se observa una evolución similar a la de las otras temperaturas isotermas, un descenso muy 
pronunciado en los primeros instantes disminuyendo su pendiente en la parte final. En las 
figuras 4.47 y en la 4.48 se observa  una diferencia sustancial de las curvas dependiendo del 
método utilizado, esto puede ser debido a la imprecisión del punto Mf y As, se sabe que la 
transformación martensítica no es instantánea por lo tanto es difícil determinar el punto de inicio 
y de finalización.  
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4.4.5 Representación cuatro isotermas 
Una vez se han estudiado la evolución de las propiedades de la transformación 
martensítica en función del orden. Se analizará cómo evoluciona un parámetro característico de 
la transformación martensítica a diferentes tratamientos isotermos en función del tiempo. En 
nuestro caso los tratamientos isotermos serán a 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC.   
 
En la figura 4.50 se representa la evolución de la temperatura del pico de la 
transformación martensítica directa para tratamientos isotermos de 190ºC, 210ºC, 230ºC y 
250ºC para una muestra templada a 500ºC.En la figura 4.51 se representa la evolución de la 
temperatura del pico de la transformación martensítica inversa para tratamientos isotermos de 
190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC para una muestra templada a 500ºC. 
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 En las anteriores figuras se puede observar como la temperatura de transformación 
directa e inversa desciende conforme se aumenta el tiempo de envejecimiento para una muestra 
templada a 500ºC. El descenso de temperatura del pico de transformación se produce 
independientemente de la temperatura de tratamiento isotermo entre 190ºC y 250ºC. 
Observando las figuras 4.50 y 4.51 nos es difícil determinar a qué velocidad se produce cada 
isoterma. Esto es debido a que la dispersión entre las isotermas es menor que el error de 
apreciación de nuestro dispositivo de medida, con lo cual nos impide sacar conclusiones sobre a 
qué velocidad se producen los procesos de orden de cada isotermas en dichas figuras. 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.50: Tª pico transformación directa en 
función del tiempo de envejecimiento a 190ºC, 
210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra AQ 500ºC. 
 
Figura 4.51: Tª pico transformación inversa en 
función del tiempo de envejecimiento a 190ºC, 
210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra AQ 500ºC. 
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 En la figura 4.52 queda reflejado la variación del promedio de entalpía en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra AQ 500ºC. En esta 
figura se puede determinar que el promedio de entalpía no varía con el tiempo de 
envejecimiento ya que las cuatro isotermas siguen una evolución similar. Las pequeñas 
variaciones que se contemplan en la figura 4.51 son debido a las limitaciones en la resolución en 
la medida del DSC. 
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Figura 4.52: Promedio entalpía en función del tiempo de envejecimiento a 190ºC, 210ºC, 230ºC 
y 250ºC para la muestra AQ 500ºC 
 
En la figura 4.53 se observa cómo evoluciona el promedio de entropía en función del 
tiempo de envejecimiento a 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra AQ 500ºC. En esta 
figura se puede determinar que el promedio de entropía no varía con el tiempo de 
envejecimiento ya que las cuatro isotermas siguen una evolución similar. La dispersión 
existente entre las cuatro isotermas que se contemplan en la figura 4.53 se deben a las 
limitaciones en la resolución en la medida del DSC. 
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Figura 4.53: Promedio entropía en función del tiempo de envejecimiento a 190ºC, 210ºC, 
230ºC y 250ºC para la muestra AQ 500ºC 
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En la figura 4.54 se representa el incremento de temperatura del pico de transformación 
directa de los tratamientos isotermos de 210ºC, 230ºC y 250ºC en función del tiempo de 
envejecimiento para la muestra templada a 500ºC. Se ha tomado como valor inicial la 
temperatura del estado AsQuench. 
 En la figura 4.54 se observa que a mayor temperatura mayor velocidad del proceso de 
ordenamiento. Se puede ver que el envejecimiento a una temperatura constante de 250ºC es en 
la que se produce más rápido el orden en la muestra del material. En el caso de las isotermas a 
210ºC y 230ºC la diferencia es tan pequeña que no es posible observar nítidamente cual es más 
rápida. 
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Figura 4.54: Incremento de temperatura de pico de la transformación martensítica directa de las 
isotermas de 210ºC, 230ºC y 250ºC en función del tiempo de envejecimiento para muestra 
AQ500ºC. 
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4.5 Estudio de las cinéticas isotermas. 
Ecuación de Avrami 
 Una vez realizados los cuatro tratamientos isotermos y analizado como afectan los 
tratamientos en las propiedades de la transformación martensítica, se procede a obtener la 
energía de activación asociada a procesos de orden. Para ello se utiliza el método  basado en la 
ecuación Johnson-Mehl-Avrami  a través de esta fórmula: 
9  :1  ; <=   (4.2) 
 Dicha fórmula expresa la cinética de un proceso térmicamente activado a través de la 
evolución de la variable y, siendo dicha variable cualquier propiedad física que dependa del 
proceso térmicamente activado (fracción de fase precipitada, resistividad, temperatura, etc.). La 
forma de la cinética queda caracterizada por una constante de velocidad k y un exponente n. 
 La variable y está normalizada, y=0 para t=0 e y=1 para t=∞. Así en nuestro caso y es: 
9  ? () ()(@) ()? (4.3) 
Siendo: 
 T (ti): La temperatura correspondiente al instante inicial 
T (tf): La temperatura correspondiente al instante final 
 Como se ha visto en el apartado 4.1 se puede suponer que tenemos dos procesos de 
orden y entonces  para determinar las energías de activación asociadas a procesos de orden en el 
método de Avrami utilizaremos la siguiente fórmula: 
9  A. B1  ; (C)<C D  (1  A)(1  ; ()< )     (4.4) 
Siendo: 
A: Proporción de transformación debido al primer estadio 
#: Constante de velocidad del primer proceso (E #) 
': Constante de velocidad del segundo proceso (E #) 
t: Tiempo (s) 
#: Exponente del primer estadio 
': Exponente del segundo estadio 
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 En la figura 4.55 se observa como varía y de la ecuación de Avrami respecto el tiempo 
para diferentes tratamientos isotermos a 210ºC, 230ºC y 250ºC para muestra AQ 500ºC. 
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Figura 4.55: Variable y para isotermas de 210ºC, 230ºC y 250ºC respecto del tiempo de 
envejecimiento para muestra AQ 500ºC. 
 En la figura 4.55 se puede observar la variable y correspondiente a la ecuación de 
Avrami aumenta conforme aumentamos el tiempo de envejecimiento al que sometemos al 
material. 
Para hallar los parámetros correspondientes a la ecuación de Avrami, ecuación 4.4, 
realizamos un ajuste con los datos obtenidos para Tª del pico de transformación directa  del 
tratamiento isotérmico de temperatura 210ºC. En la gráfica 4.55 se representa la temperatura del 
pico de transformación directa  normalizada respecto del tiempo para isoterma a 210ºC para una 
muestra templada a 500ºC. 
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Figura 4.56: Representación normalizada de la temperatura del pico de transformación directa  
respecto del tiempo para isoterma 210ºC de una muestra templada a 500ºC. 
 
  
73 
 
 
Al ajustar la curva por el método Avrami obtenemos los parámetros siguientes: 
A= 0,65 ± 0,28 
#= 0,0064 ± 0,0036 		E # 
' = 6,78 . 10 !± 1,1 	10 F		E #	
#= 0,8 ± 0,2 
'= 0,7 ± 1  
 Se puede concluir que #≈ 1 ya que sabemos que para procesos de ordenamiento el 
valor de n=1,  será el valor que fijaremos para los próximos ajustes que realizaremos para 
obtener los parámetros en las isotermas de 230 ºC y 250 ºC, como se muestra a continuación. 
  
 En la figura 4.57 se puede observar una representación normalizada de Tª del pico de 
transformación directa  respecto del tiempo para isoterma a 230ºC para una muestra templada a 
500ºC. 
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Figura 4.57: Representación normalizada de la temperatura del pico de transformación directa  
respecto del tiempo para isoterma a 230ºC para una muestra templada a 500ºC. 
 
Al ajustar la curva por el método Avrami obtenemos los parámetros siguientes: 
A= 0,23 ± 0,06 
#= 0,013 ± 0,005 		E # 
' = 3,5 . 10 F± 1,2 	10 F		E #	
#= 1 (Este valor es el único fijado) 
'= 0,34 ± 0,03  
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En la figura 4.58 se puede observar una representación normalizada de temperatura del 
pico de transformación directa respecto del tiempo para isoterma a 250ºC de una muestra 
templada a 500ºC. 
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Figura 4.58: Representación normalizada de la temperatura del pico de transformación directa  
respecto del tiempo para isoterma a 250ºC para una muestra templada a 500ºC. 
 
Al ajustar la curva por el método Avrami obtenemos los parámetros siguientes: 
A= 0,14 ± 0,09 
#= 0,023 ± 0,02 		E # 
' = 9,2. 10 F± 4. 	10 F			E #	
#= 1(Este valor es el único fijado) 
'= 0,29 ± 0,03  
Para hallar la energía de activación utilizaremos la siguiente fórmula que corresponde a 
la ecuación de Arrehenius que establece la dependencia de la constante específica de velocidad 
con la temperatura: 
"  "G	
HI
J.K
    (4.4) 
 
 Partiendo de la ecuación 4.4 se aplica logaritmos neperianos a ambos lados de la 
igualdad obteniendo la siguiente la fórmula 4.5: 
 
L"  ln"G 	    (4.5) 
 
Ea: Energía de activación. 
"G: Factor preexponencial (E #= 
: La constante de Boltzman = 8,6173324 × 10 !(eV." #) 
 T: Temperatura de envejecimiento isotermo (K) 
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 En la tabla 4.11 se observan los valores obtenidos por la ecuación de avrami para los 
tratamientos isotermos a 210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra templada a 500ºC. 
Tª trat. 
isotermo(K) 1/T k1 ln(k1) k2 ln(k2) 
483 0,00207 0,0064 -5,05146 6,70E-05 -9,61082 
503 0,00199 0,013 -4,34281 3,40E-04 -7,98656 
523 0,00191 0,023 -3,77226 9,20E-04 -6,99114 
 
Tabla 4.11: Valores de 1/T, k1, ln(k1), k2, ln(k2) obtenidos por la ecuación de avrami 
para los tratamientos isotermos a 210ºC, 230ºC y 250ºC para la muestra templada a 500ºC. 
 
Una vez obtenemos los valores de #  y '  representamos dichos parámetros en un 
gráfica logarítmica respecto la inversa de la temperatura del tratamiento. Las dos rectas 
obtenidas son las siguientes  
0,00189 0,00192 0,00195 0,00198 0,00201 0,00204 0,00207
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-5,5
-5,0
-4,5
-4,0
-3,5
ln
 
K
1/T
 
Figura 4.66: Representación logarítmica de los parámetros k respecto 1/T. 
 
Los ajustes lineales realizados para los exotérmicos nos proporcionan los siguientes 
resultados: 
 Pico exotérmico 1 
• 

	  8100 
• L	"G  11,7 
Pico exotérmico 2 
• 

	  17000 
• L	"G  24,8 
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Una vez realizados los ajustes lineales y sustituyendo en  la fórmula 4.1 obtenemos la 
energía de activación para cada pico exotérmico: 
 Primer exotérmico: Energía de activación = 0,70 ± 0,03 eV 
 Segundo exotérmico: Energía de activación= 1,5 ± 0,2 eV 
 Los valores obtenidos por el método Avrami para la energía de activación asociada a 
procesos de orden son comparables con los valores obtenidos por el método Kissinger. En el 
caso del método Kissinger los valores obtenidos han sido la energía de activación para el primer 
exotérmico 1 ± 0,2 eV y para el segundo 1,50± 0,08 eV. Se puede observar que son valores muy 
similares los obtenidos por el método Avrami y por el método Kissinger. En comparación con 
aleaciones semejantes las energías de activación asociadas a procesos de orden tienen valores 
similares a las obtenidas para la aleación Ni-Fe-Ga. 
En la siguiente gráfica vemos cómo influye el primer y segundo estadio a las 
temperaturas isotermas de 210ºC, 230ºC, 250ºC. Siendo A la proporción del proceso de orden 
debido al primer estadio. 
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Figura 4.67: Representación de la proporción del proceso de orden debido al primer estadio con 
su respectivo error respecto a las temperaturas isotermas de 210ºC, 230ºC, 250ºC. 
 
Los resultados obtenidos  detallan que al aumentar la temperatura de la isoterma la 
proporción del proceso de orden debido al primer estadio va disminuyendo, el valor de A para la 
isoterma de 210ºC al estar más próximo al primer estadio su transformación depende en un 65% 
del primer estadio y de un 35% del segundo, en la isoterma de 230ºC  al estar más próxima al 
segundo estadio se ve influenciada en un 23% por el primer estadio y un 77 % por el segundo, y 
conforme más nos aproximamos al segundo estadio como es el caso de la isoterma de 250ºC 
que la influencia del primer estadio se reduce a 14%.En rojo se detalla la línea de tendencia que 
tiene el parámetro A respecto la temperatura de las isotermas.  
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5. CONCLUSIONES 
En este proyecto se ha pretendido determinar cómo varían las propiedades de la 
transformación martensítica en la aleación Ni-Fe-Ga sí sometemos a diferentes tratamientos 
isotermos para una misma temperatura de temple. 
5.1 Caracterización 
 Se ha realizado microanálisis de nuestra a aleación mediante microscopio de barrido y 
microscopio óptico: 
- Análisis microscopio electrónico de barrido: Para obtener la composición de la 
aleación y buscar precipitados que puedan influir en las propiedades de la transformación 
martensítica. Para la aleación Ni-Fe-Ga Ascast, templada a 500ºC, templada a 500ºC y 
envejecida durante 12 horas a 250ºC y templada a 900ºC no se han encontrado precipitados.  
Observando la composición se puede concluir que se trata de una muestra homogénea y que no 
se producen variaciones composicionales con los tratamientos térmicos. 
 
- Análisis microscopio óptico: Mediante un ciclo de enfriamiento y calentamiento se 
observa la transformación martensítica, comenzando en fase austenítica conforme enfriamos se 
contemplan las primeras variantes de martensita hasta llegar a la temperatura de Mf que toda 
nuestra muestra se encuentra en fase martensítica. Si calentamos se observa la transformación 
inversa llegando a desaparecer todas las variantes de martensita cuando alcanzamos a Af, a 
temperatura ambiente nuestra muestra se encuentra en fase austenítica. 
 
5.2 Influencia de los tratamientos térmicos 
 En la realización de este proyecto se ha sometido a la muestra templada a 500ºC a 
diferentes tratamientos isotermos a 190ºC, 210ºC, 230ºC y 250ºC. Dichas temperaturas han sido 
seleccionadas ya que se encuentran en el intervalo de temperaturas entre el primer y segundo 
pico exotérmico.  
 Se observa que las temperaturas características (Temperatura del pico transformación 
directa e inversa, Ms, Mf, As, Af) disminuyen su valor al aumentar el tiempo de 
envejecimiento, cuanto mayor sea la temperatura del tratamiento isotermo a mayor velocidad se 
ordena nuestro material. Por otra parte no se observa evolución ni  de la entalpía ni de la 
entropía de transformación.  
 5.3 Evolución de la resistividad del material  
 Se sabe que el material sufre un proceso de ordenamiento cuando lo sometemos a un 
tratamiento isotermo pero desconocemos si lo único que sucede es la ordenación del material. 
Para ellos se ha intentado determinar cómo varía la resistividad del material respecto al tiempo 
de envejecimiento, pero los resultados obtenidos se han desechado debido a la dificultad de 
obtener unos resultados fiables. 
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 5.4 Estudio de las cinéticas isotermas. 
 Se han calculado las energías de activación de los procesos de ordenamiento en función 
de los tratamientos isotermos. Para ello se ha tomado como referencia la evolución del pico de 
la transformación martensítica directa. Se ha determinado la energía de activación de dos 
maneras: 
- Método Kissinger: Se realiza un calentamiento desde temperatura ambiente hasta los 
400ºC para diferentes velocidades de calentamiento: 2K/min, 5K/min, 10K/min,         
20 K/min y 40 K/min. Mediante un ajuste lineal obtenemos la energía de activación. 
- Método Avrami: Se obtienen las constantes cinéticas (k) del proceso de orden de cada 
tratamiento isotermo. Se ha realizado para la isoterma a temperatura 210ºC un ajuste 
lineal y otro exponencial, el lineal para obtener el valor del parámetro (n) relacionada 
con el proceso de orden y al aproximarse a 1 (tabulado en estudios previos como 
proceso de orden atómico) este valor se fija para las siguientes isotermas.  Se realiza un 
ajuste exponencial para 210ºC, 230ºC y 250ºC y se obtienen los valores de k y de A 
(Proporción de transformación debido al primer estadio). 
Los resultados obtenidos para la energía de activación son similares para ambos 
métodos como se observa a continuación: 
- Método Kissinger: 
 Primer exotérmico: Energía de activación = 1,0 ± 0,2 eV 
 Segundo exotérmico: Energía de activación= 1,50 ± 0,08 eV 
- Método Avrami: 
 Primer exotérmico: Energía de activación = 0,70 ± 0,03 eV 
 Segundo exotérmico: Energía de activación= 1,5 ± 0,2 eV 
A diferencia de los sistemas Ni-Mn-Ga y Ni-Mn-In, en el sistema Ni-Fe-Ga se observan 
dos procesos térmicamente activados. Aparece un proceso a más bajas temperaturas, Ea≈ 1eV, 
responsable de la evolución de la transformación martensítica para tiempos cortos. Dicho 
proceso limita la estabilidad de la aleación Ni-Fe-Ga a altas temperaturas. Por lo tanto, a pesar 
de que las aleaciones Ni-Fe-Ga presentan mejores propiedades mecánicas se puede concluir que 
estarían limitadas para aplicaciones a temperaturas inferiores a 100ºC. 
5.5 Análisis de los resultados 
 Se observa que el ordenamiento atómico del material se produce a una gran velocidad 
en los primeros instantes del tratamiento isotermo, esto hace que sea difícil determinar cuál es la 
influencia del tratamiento en las propiedades de la transformación martensítica. Tras la 
realización de este proyecto queda abierto el estudio a más bajas temperaturas donde los 
procesos sean más lentos y  se pueda observar con mayor nitidez la variación de las variables 
termodinámicas en función del tiempo de envejecimiento. 
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